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krokapselsystemen. gekennzeichnet durch Feinstversptt)- 
hen Oder FeinstverdQsen von Emulsions- Oder Suspensi- 
onssystemen einer stabilen 0/W- oder W/O-Mlkroemulsion 
Oder einer W/O/W- oder O/W/O-Doppelemulslon In einen 
tie^ekuhlten Raum von 70** bis 50*'C unterhalb der Erstar- 
rungstemperatur der Tropfenoberflache, wobei die ver- 
sprOhten Tropfen mit einem zeitlichen Temperaturgradien- 
ten von a 1000'C/Sekunde in der Randschichtgekuhll wer- 
den und wobei den wSssrigen Komponentenmischungen 
vor dem EinsprOhen oder EindQsen Inhaltskomponenten 
zugefQgt werden, welche die Glasumwandlungstemperatur 
dieses Stoffeystems auf ^ -1 5'C anheben und wobei fOr die 
W/0- bzw. O/W/O-Systeme ein physiologisch vertrSgliches 
Fettsystem gewahlt wird. welches bei Lagertemperaturdes 
Produkts weniger als 10% geschmolzene Anteiie aufweist 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betriftt ein Verfahren zum Er- 
zeugen von kaltgespruhten. verfestigten, lagerstabi- 
len und rieselfdhigen Mikrokapselsystemen sowie 
deren Verrwendung. Aus der DE 43 44 393 ist ein 
Verfahren zum Herstellen tiefgefrorener essbarer 
Massen, insbesondere von Lebensmitteln. mil erhdh- 
tem Gasgehalt, vorbel^annt, in denen die Stoffkompo- 
nenten homogen vermischt vorliegen. wobei die 
Massen aus einer fluiden Matrix oder aus mehreren 
fluiden Matrizes erzeugt werden, welche in einen ge- 
kuhlten Raum fein verspruht eingebracht und unmit- 
telbar ansclilieilend zu einem fein dispersen Pulver 
tiefgefroren und dieses tiefgefrorene, rieself^hige 
Pulver anschlieBend durch Verdichten portioniert 
wird. Die aus verschiedenen Komponenten gewon- 
nenen, dispersen, tiefgefrorenen Pulver werden ho- 
mogen gemischt und anschlieBend weiterverarbeitet. 
Zum DurchfQhren dieses Verfahrens wird der ver- 
spruhten Matrix zusatzlich zu einer Rotationsstro- 
mung eine rechtwinklig dazu gerichtete StrOmung in 
den gekuhlten Raum aufgeprSgt. Gleichzeitig oder 
zeitlich getrennt mit den dispersen Partikeln der Ma- 
trix wird Kaltemittel in den gekuhlten Raum einge- 
sprOht. Das kompaktierte, gefirorene Pulver enthait in 
Abhangigkeit von den thermischen und mechani- 
schen Kompaktierungsbedingungen einen Gasanteil 
von 0 bis 70 Volumenprozenten. 

[0002] Um das vorbekannte Verfahren durchzufOh- 
ren, wird eine Einrichtung venvandt, die zum Herstel- 
len derartiger tiefgefrorener, essbarer Schdume 
dient, insbesondere von Lebensmitteln mit erhohtem 
Gasgehalt und die 

a) einen als Gefrierspruhturm ausgebildeten ge- 
kuhlten Raum aufweist, 

b) mehrere SpruhdUsen zum Einbringen mehrerer 
fiuider Komponenten besitzt, die wenigstens eine 
Matrix bilden und in den GefriersprOhturm als 
tropfenfdrmlg fein verteilte Nebel eingesprQht wer- 
den, 

c) mit einer Kuhlvonichtung zum Kuhlen des In- 
nenraumes des GefriersprOhturmes; 

d) mit einer Auffangvorrichtung am Boden des Ge- 
friersprOhturmes zum Auffangen der wahrend des 
Falles durch den GefriersprOhturm gefrorenen 
Tropfen zu Pulver oder Schnee; 

e) eine Fdrdervonichtung zum gekOhlten Wegfdr- 
dern des gefrorenen Pulvers oder Schnee zur 
Weiterverarbeitung desselben; 

f) einer Kompaktierungsvorrichtung, durch die das 
gefrorene Pulver oder Schnee definiert verdicht- 
bar ist. 

[0003] Zwischen einer Auslassoffnung des Gefrier- 
sprOhturmes und der Kompaktierungsvorrichtung ist 
eine geetgnete Vomchtung, zum Beispiel eine Zell- 
radschleuse, ein RQttelsieb, ein Schneckenfdrderer 
Oder dergleichen, angeordnet. 



[0004] Bevorzugt wird die Kompaktierungsvon-ich- 
tung als Extruder ausgebildet, wobei der Ausgang 
der Kompaktierungsvonichtung eine steuert^are Ge- 
gendruckblende aufweist. Zwischen der Blende und 
dem AusgangsmundstQck einer als Extrudervorrich- 
tung ausgebildeten Kompaktierungsvorrichtung ist 
eine Druckmessvonichtung eingeschaltet, AulXer- 
dem ist eine Umluftvorrichtung Ober Leitungen an ei- 
nen im Innenraum des GefriersprOhturmes angeord- 
neten Doppelmantelspalt angeschlossen, derart, 
dass eine Absaugung der Umluft durch die Umluft- 
vorrichtung erfolgt, wobei uber einen Kompressor 
Oder Ventilator die ROckfOhrung in den GefriersprOh- 
turm mittels K3ltemitteld0sen oder separater DQsen 
vorgenommen wird. Die Betriebsweise der Kompak- 
tierungsvorrichtung. zum Beispiel die Drehzahl eines 
Doppeiwelienextruders, wird in Abhangigkeit von 
dem durch die Druckmessdose gemessenen Gegen- 
druck zwischen Gegendruckblende und Extruderaus- 
laRvomchtung oder Ober die Leistungsaufnahme des 
Schneckenantriebsmotors derart gesteuert, dass ein 
definierter Kompaktierungsgrad bei vorgegebenem 
Eintrittsgut - massenstrom-produktspezifisch - ein- 
stellbar ist. Die beim Kompaktierungsextruder einge- 
setzten Schnecken sind nicht kSmmend, sondem mit 
einem axialen Versatz, welcher der halben Schne- 
ckenkanalbreite entspricht, angeordnet. 

[0005] Aus der DE 42 02 231 ist eine Einrichtung 
zum KOhlen von essbaren Schaumen, insbesondere 
Milchprodukten wie Eiskrem oder Schlagsahne, also 
von Lebensmitteln, vorbekannt, die den Schaum 
nach Hersteilung auf Lagertemperatur tiefkOhIt und 
worin Aufschlag-, KOhl- und Extrudiereinrichtungen 
durch Rohrieitungen untereinander verbunden sind. 
Hierzu wird in der vorenwahnten Druckschrift eine 
Einrichtung zum KOhlen von essbaren Schaumen 
vorgeschlagen, bei der einer Aufschlagvorrichtung 
unmittelbar ein KOhl- und Gefiiergerdt zum Vorgefrie- 
ren des Schaumes. und dem KOhl- und GefriergerSt 
unmittelbar eine als kombinierte Tiefgefrier- und 
Transportvorrichtung ausgebildete motorisch antreib- 
bare Extrudervorrichtung nachgeschaltet ist. in der 
der vorgefrorene Schaum auf Lagertemperatur her- 
unteri^Ohlbar ist und die Aufschlagvorrichtung. das 
KQhl- Oder Gefriergerdt und die Extrudervorrichtung 
durch Rohrieitungen miteinander verbunden sind. 
wobei die Extrudervorrichtung mindestens ein Dop- 
pelschneckensystem mit zwei mit ihren Drehachsen 
parallel zueinander angeordneten Schnecken auf- 
weist. und die Schnecken des Doppelschneckensys- 
tems mit ihren Schneckenstegen (Wendel) an der in- 
neren Zylindermantelfldche des sie umgebenden Ge- 
hiuses schaben. wobei die Stege der zweiten 
Schnecke mittig zwischen den Stegen der ersten 
Schnecke angeordnet sind und ein erhdhter Dreh- 
achsenabstand der Schnecken realislert ist. so dass 
die der Zylindermantelfiache der jeweiligen Schne- 
cke zugekehrte Stimseite des Schneckensteges der 
anderen Schnecke einen radialen Abstand von die- 
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ser aufweist, und wobei die Schneckenstege mil der 
Zylindermantelfiache der Schnecken und der inneren 
Zylindermantelfiache des GehSuses einen extrem 
flachen Schneckenkanal begrenzen. Die Einrichtung 
weist eine Sleuerung auf. welche die Drehzahl der 
Schnecken rezepturspezifisch unter BerQcksichti- 
gung der temperaturabhanglgen kritischen Schub- 
spannungen fQr die Stnjkturver§nderungen zur opti- 
mierten Abstimmung von mechanischem Energieein- 
trag, homogener Strukturbeanspaichung des jeweiii- 
gen Produktes. Qberkrillscher Scherung, KQhlgradi- 
ent und Gefrierprozess durch Erfassung der Produkt- 
konsistenz als ZielgrGfie vomimmt, wobei die Pro- 
duktkonsistenz mittels einer online-Viskositatsmes- 
sung bestimmt wird, derart, dass im Stoffsystem dis- 
sipierte, das helBt in Wdrmeenergie umgewandelte 
mechanische Energie ein kritisches Mad nicht Qber- 
schreltet. Durch diese vorbekannte Einrichtung soli 
ein iagerfertiges Tiefgefrieren von Eiskrem oder an- 
deren Fluiden auf Temperaturen von weniger als 
-10'C unter gleichzeitiger Erzeugung eines kremigen 
Zustandes mOglich sein, bei weitestgehend homoge- 
nen mechanischen Energieeintrag aufgrund der Ver- 
wendung eines spezlellen Doppelschneckensys- 
tems. 

[0006] Aus der FR-PS 1 507 738 ist ein Verfahren 
zum Herstellen von Gefrierprodukten in komiger 
Form auf der Basis von FIQssigkeitstropfen vorbe- 
kannt. bei dem die zu gefrierende FiOssigkeit in einen 
kalten Gasstrom zerstSubt wird. Dabei erstarren die 
FIQssigkeitstropfen durch Absorption der Wanne, 
ohne dass sie mit einer festen OberflSche in Beruh- 
rung kommen. Dann wird anschlieBend das pulver- 
ffirmige Gefrierprodukt vom Gasstrom getrennt. Der 
Gasstrom ist hohem Druck ausgesetzt. Das pulver- 
formige Gefrierprodukt wird untericuhit, bevor es vom 
Gasstrom getrennt wird. Die zerstaubte FlUssigkeit 
wird dabei durch einen Gasstrom gefiroren, der im 
Prinzip von unten nach oben durch eine Gefrierkam- 
mer strfimt, indem die Geschwindigkeit des Gasstro- 
mes wahrend der Dauer des Gefrierens herabgesetzt 
wird, und erhdht wird, wdhrend die Mischung die Ge- 
frierkammer verlSsst und sich trennt, Eine Aniage 
zum Durchfuhren dieses Verfahrens besteht aus ei- 
ner Gefrierkammer. die mindestens eine Zerstauber- 
vorrichtung fur die zu gefrierende FiOssigkeit, min- 
destens einen Separator fur die Mischung des gefiro- 
renen Produktes in Pulver und Gas und mindestens 
eine Vorrichtung zum Entnehmen des gefrorenen 
Produktes aus der Aniage, sowie eine Vorrichtung 
enthSlt. die den Gasstrom heranfOhrt und mindestens 
eine Vorrichtung zum KQhIen des Gasstromes, bevor 
er die Gefriericammer en-eicht. Es ist auBerdem ein 
Umlaufgeblase vorgesehen, das den Gasstrom zir- 
kulieren ISsst. Neben einer Duse zum ZerstSuben der 
zu gefrierenden FiOssigkeit ist auEerdem eine Zer- 
staubervorrichtung fOr zusatzliches Gas vorgesehen, 
die das Gas unter hohem Druck in die Aniage einlel- 
tet. Dieses zusStzliche Gas unter hohem Druck ge- 



langt als Oberschuss durch die Zerstdubervomch- 
tung in die Aniage und trelbt ein Umlaufgebldse an. 
Dann gelangt es in einen Wdrmetauscher, der im 
Umlauf des Gasstromes zwischen dem GeblSse und 
der Kdltekammer in Gegenrichtung des Gasstromes 
angeordnet ist und enwdrmt sich dort beim AbkOhlen 
des Gasstromes auf etwa die Umgebungstempera- 
tur. 

[0007] Mit diesem Verfahren soli die IHerstellung ei- 
nes pulverfGnnigen gefrorenen Produktes. das helBt 
in Form von sehr felnen K6mern, moglich sein, die 
auf der Basis von FIQssigkeitstropfen erhalten wer- 
den, insbesondere von wdssrigen Lfisungen wie zum 
Beispiel Fnjchtsaft. Milch oder Kaffee und ahnliche 
Produkte. 

[0008] Die FR-PS 2 342 472 betrifft ebenfalls ein 
Verfahren zum Gefirieren von flQssigen Produkten, 
wobei das flQssige Produkt in einer ausreichend kal- 
ten Umgebung zerstSubt wird. um ein praktisch sofor- 
tiges Gefrieren der zerstaubten Produkte zu en-ei- 
chen. Das gefrorene Produkt wird in Form eines Pul- 
vers aufgefangen, dessen Granulometrie von der 
GraUe der zerstaubten Partikel abhSngt. Spater wird 
dieses Pulver einer mechanischen Bearbeitung un- 
terzogen, wenn die Granulometrie verfeinert werden 
muss. Nomnalerweise soilen Produkte so gefroren 
werden. die im Normalzustand in einer mehr oder we- 
niger viskosen, sogar breiartigen flQssigen Fomn vor- 
liegen. 

[0009] Angewendet werden soil dieses Verfahren 
beim Gefrieren von Milch. Eiem, Brei und Fmchtsaft. 

[0010] Die BE-PS 905 605 bezieht sich auf ein Ver- 
fahren zur Konservierung von flQssigen Nahrungs- 
mitteln, insbesondere auf ein Verfahren zum Gefrie- 
ren von Vollmilch, Fruchtsaften, Bier und ahnlichen 
FIQssigkeiten. die nach ihrem Auflauen ihren ur- 
sprQnglichen Zustand wieder zurilckerhalten soilen. 
HIerzu wird die FiOssigkeit in winzige im Abstand zu- 
einander befindliche Partikel in einer gekuhlten Kam- 
merzerstaubt, um das schnelle Gefrieren dieser Par- 
tikel zu bewirken. wahrend sie sich im Abstand zuein- 
ander befinden. Das gefrorene Produkt wird an- 
schlie&end verpackt. Zum DurchfQhren dieses Ver- 
fahrens wird eine abgekQhIte Kammervenwendet. die 
unterhalb des Gefrierpunktes der betreffenden FiOs- 
sigkeit gekuhit wird. Bei der Durchfuhrung dieses 
Verfahrens zum Konservieren einer FiOssigkeit wird 
die betreffende FiOssigkeit in Partikel von rund !4 Ml- 
kron bis 600 Mikron. in einer gekQhIten Kammer ein- 
gesprOht. um das schnelle Gefrieren der Partikel zu 
bewiricen. Es wird auch vorgeschlagen, die zu kon- 
servierende FiOssigkeit unter Unterdaick zu setzen, 
sie anschlieBend in winzige Partikel von 14 Mikron bis 
500 Mikron in einer gekQhIten Kammer zu zerstau- 
ben. um das envahnte schnelle Gefrieren der Partikel 
zu bewiricen. Hierdurch wird ein gekOhltes, nicht oxy- 
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dierendes Gas in der Kammer in Zirkulation gehalten. 
Wird IVIilcli auf diese Weise konserviert, so wird sie 
ebenfalls In Partilcel von Yz IVIikron bis 500 Mikron in 
eine unterkOhite Kammer eingesprOlit, deren Tempe- 
ratur -23.3"C bis -40X aufweist. urn das schnelle Ge- 
frieren der Milciipartikel zu bewirken. Auch die Milch 
kann hierbei einem Unterdruck ausgesetzt werden. 
Das tiefgefrorene Pulver kann dadurch verpackt wer- 
den, dass es in Blocks zusammengepresst wird, urn 
den Gasanteil im Block zu eliminieren. Auch Bier soli 
auf diese Art und Weise haltbar gemacht und trans- 
portiert werden. 

[0011] Alles in allem verspricht man sich durch die- 
ses Verfahren anscheinend eine bessere M5glich- 
keit. urn Vollmilch an eInem beliebigen Ort durch Mol- 
kerelen herzustellen und zu konsen/ieren und sie 
auch Qber lange Strecken transportieren zu kdnnen. 
und zwarzu gQnstigen Preisen. 

[0012] Die WO 92/02146 betriffl eine gekOhite 
MIschkammer, durch die verschiedene Bestandteile 
fOr Eiskrem hindurchgebracht werden. Hierbei wird 
kein Pulver, sondem eine hochkonsistente Masse er- 
zeugt. Auf das Einhalten eines Mischverhdltnisses 
kommt es nicht an. Zum Beispiel kann Schokoladen- 
streusel einfach in rieselfdhigem Zustand oben auf- 
geschuttet werden. Befdilt werden Eisbecher. wie sie 
nonnalerweise zum Verzehr bereitstehen. 

[0013] Die FR-PS 2 375 901 betriffl eine Aniage 
zum Gefriertrocknen mit einer KQhIkoIonne. Vorrich- 
tung zum Heranfuhren von KOhlmitteln und flQssigen 
Produktstramen und einer Auslass6ffnung fQr die ge- 
frorenen kornigen Bestandteile am unteren Teil der 
KDhlkolonne sowie Abzweigleitungen fQr ein gasfdr- 
miges KUhlmittel. Das gekQhIte, k5mige Produkt wird 
uber ein Forderband mit einer fortlaufenden Aniage 
zum Gefriertrocknen verbunden. Die Produktldsung 
wird dabel in einen flieBenden Strom von flussigem, 
leicht fluchtigen Kuhlmittel geleitet. Die Grdlie und 
der Feststoffgehalt der gefrorenen Kdnnchen wird mit 
Hilfe von Anderungen der Konzentration, der Viskosi- 
tat und des Einspritzdruckes der Produktlbsungen 
sowie durch Anderung des DQsendurchmessers vari- 
iert. Als Kuhlmittel wird flussiger Stickstoff verwendet. 
Durch diese Aniage soli es mdglich sein, im Dauer- 
verfahren gleichfOrmig gefrorene Karnchen fur die 
Lyophilisierung bereitzustellen. das einen schnelien 
Produktwechsel ermoglicht, ohne dass eine groSe 
Aniage erforderlich sei. Mit einer solchen Aniage sei 
das schlagartige Gefrieren der Produktldsung mit Bil- 
dung von kleinen spharischen Partikein mdglich. Die- 
se Kugeln sollen sich von dem gasfdmiigen KQhlmit- 
tel leicht trennen lassen und kfinnen gefrlergetrock- 
net und verarbeitet werden. Die auf diese Weise er- 
haltenen gefrlergetrockneten KOmchen sollen sehr 
gleichmaStg und sehr loslich sein und aufgrund ihrer 
sphirischen Form die spStere Verarbeitung unter 
den besten Voraussetzungen bieten. 



[0014] Die DE-PS 289 262 beschreibt ein Verfahren 
zum Herstellen von Margarine, insbesondere Pflan- 
zenmargarine, wobei die Margarineemulsion mittels 
StreudUsen in Nebelfbrm innerhalb eines Raumes 
zerstaubt wird, in dem sich kalte Luft Oder sonstige in- 
differente kalte Gase befinden. worauf in Qblicher 
Weise die gekOhlte Masse weiterbearbeitet wird. Da- 
bei soli die Margarineemulsion in durch DGsen nebel- 
formig zerstdubtem Zustarid durch kalte Luft oder kal- 
te Gase, welche zweckmSQig im gleichmSBigen 
Kreislauf auf die zerstSubte Emulsion einwirken, nur 
vorgekQhIt werden und die so vorgekQhIte, feinpulve- 
rige, lockere Masse durch andere KQhImittel, insbe- 
sondere durch Stehenlassen in KQhIrdumen, fertig 
gekOhit werden. 

[0015] Die EP-OS 0 478 118 beschreibt eine Vor- 
nchtung zum Herstellen von gefriergetrockneten Par- 
tikein. Hierbei handelt es sich um einen reinen Gefri- 
er- bzw. Gefriertrockenvorgang. 

[0016] Aus der DE-AS 26 02 454 ist eine Vorrich- 
tung zum Behandeln pulvriger oder kdmiger Stoffe 
mit einer FIQsstgkeit vorbekannt, bestehend aus ei- 
nem Behaiter mit einem Stoffeinlass in setnem obe- 
ren Teil mit einem Raum fur das fireie AbwSrtssinken 
des behandelten Stoffes unterhalb des Stoffeinlas- 
ses, mit in diesem Raum gerichteten SprOhdQsen fUr 
die FIGsslgkeit und mit Einrichtungen zum Erzeugen 
eines aufsteigenden Gasstromes, die einen im unte- 
ren Teil des Behaiters gelegenen Gaseinlass und ei- 
nen hoher gelegenen GasauslaB umfassen. Der 
Raum fUr das AbwSrtssinken des StofTes ist von einer 
Wand eingeschlossen, an deren unteren Ende ein 
Gas-Auslass-Ringspalt als Zugang zu einem Rin- 
graum fur den Abzug der in den Behalter eingefUhr- 
ten GasstrOme vorgesehen ist. Hierdurch soil ein 
gleichmaSlges Benetzen des Stoffes mit FlQssigkeit 
gewahrleistet sein, um zu besseren Eigenschaften 
des behandelten Stoffes zu kommen. Dabei k6nnen 
feinste Telle durch Aneinanderkleben zu einem pord- 
sen Agglomerat sich aufbauen. Hierdurch soil der so 
behandelte Stoff weniger leicht zusammenbacken, 
gut rieselfdhig bleiben und sich leicht in FlQssigkeit 
auflosen bzw. dispergieren lassen. Vorgeschlagen 
wird, auf diese Wetse leicht Idsliche Stoffe, zum Bel- 
spiel Zucker-Kakao-Getrdnke, Milchpulver, Kleinkin- 
dernahrung, Waschmittel. Farben. Starke und Vrta- 
minprdparate herzustellen. Die Herstellung von Mi- 
schungen, insbesondere von Speiseelsmischungen 
ebenso wie die gezielte EInkapselung von Kompo- 
nenten ist nicht vorgesehen. 

[0017] Die DE-AS 17 67 046 beschreibt eine Vor- 
richtung zum BesprQhen von pulverfarmigen Stoffen 
Oder Granulaten mit FIQssigkeiten. bestehend aus ei- 
nem Turm mit einer im Turmumfang vorgesehenen 
Reihe von Offnungen und davon im Abstand ange- 
ordnete SprOhdQsen, mit einer pneumatischen Fest- 
stofb:ufQhrung im Oberteil des Turmes, mit einer Aus- 
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laufdffnung fOr die fertig besprQhten Stoffe im unteren 
konusfdrmigen ausgebildeten Turmauslauf. mit einer 
im Turmoberteil angeschlossenen Sammelleitung 
und einer Umlaufleitung sowie einer Kuhl- und einer 
Filtereinrichtung fOr den Gasstrom. Die Umlaufleitung 
ist nach dem Filter in mehrere Zwetglertungen derart 
aufgeteilt, dass die Zwetgleitung andererseits mit 
dem Turmauslauf, andererseits mit der pneumati- 
schen Feststoffeufuhr und auSerdem in einer der 
Spruhdusenzahl entsprechenden Anzahl von Teillei- 
tungen aufgeteilt ist. die mit den im Turmmantel vor- 
gesehenen OfTnungen filr die SprQhdQsen korres- 
pondieren. AuRerdem sind die Zweigleitungen uber 
die Nachbehandlungseinrichtung mit dem Tumriaus- 
lauf verbunden. Hier soli vorhandenes Pulver be- 
spruht werden. zum Beispiel urn Milchaustauschfut- 
ter fur die Kalbermast herzustellen. 

[00181 Aus der EP-OS 0 641 596 ist ein Verfahren 
zum Herstellen von feinteiligen Farb oder Wirkstoff* 
zubereitungen, im wesentlichen amorphen Farb- 
oder Wirkstoffzubereitungen durch Oberfuhren einer 
relativ grobteiligen Dispersion oder einer organi- 
schen L5sung in einen kolloidalen Verteilungszu- 
stand in Wasser vorbekannt, wobei die Dispersion 
Oder organische Ldsung des Farb- oder Wirkstoffs 
bei einer Temperatur oberlialb des Schmelzpunktes 
des Farb- oder Wirkstoffs (gegebenenfalls unter 
Druck) mit Wasser Oder einer wdssrigen Schutzkollo- 
idlosung turbulent vermischt und die so erhaltene 
Sclimelzemulsion sofort spruhgetrocknet oder durch 
Abkuhlen in eine Suspension umgewandeltwird. Das 
Verfahren arbeitet ohne organische L6sungsmittel, 
wobei das AbkQhIen mdglichst rasch nach der Bil- 
dung der heiUen Schmeiz-Emulsion erfolgt. Die er- 
haltene Suspension wird nach Gblichen Methoden 
vom Wasser oder Wasser/LdsungsmittelZ-Gemisch 
befrelt und so ein leicht redispergierbares Pulver ge- 
wonnen. 

[0019] Aus der WO 94/21371 ist ein Verfahren zum 
Herstellen von Partikeln vorbekannt, das jeweils aus 
einer Grundmatrix besteht und wenigstens einen ak- 
tiven und gleichmaQig in der Matrix verteilbaren Be- 
standteil aufweist. Das Verfahren umfasst die Extru- 
sion und GefriertrocknungsvorgSnge. 

[0020] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, 
ein Verfahren zum Erzeugen von kaltgesprQhten. 
verfestigten lagerstabilen und rieselfahigen Mikro- 
icapselsystemen zu schaffen, die ohne zu klumpen 
Qber eine Idngere Zeitdauer gut lagerungsfdhig sein 
soilen. unter Erfialt der besonderen Elgenschaften 
verkapselter Komponenten. 

[0021] Des weiteren liegt der Erfindung die Aufgabe 
zugrunde, eine besondere Venvendung fiQr derartig 
hergestellte Mikrokapselsysteme bereitzustellen. 

[0022] Diese Au^abe wird durch die in Patentan- 



spruch 1 wiedergegebenen Merkmale geldst. 

[0023] Mittels des erfindungsgemdiien Verfahrens 
lessen sich wSssrige Komponentenmlschungen ent- 
haltende lagerstabile, rieselfdhige Pulver herstellen, 
die A. als Eispulver mit wdssriger au&erer Phase 
auch im Haushaltsbereich, zum Beispiel in der Haus- 
haltskuhltruhe bei -IS'^C oder im Gefrierfach des 
Kuhlschrankes bei -12*'C bis -15''C B. als Fettpulver 
mit fettiger/dliger ^u&erer Phase bei Raumtempera- 
tur Qber lange Zeit, insbesondere Qber viele Monate, 
pulverfdrmig rieselfdhig bleiben. Ein Klumpen tritt 
nicht mehr auf. 

[0024] Die wdssrigen Komponentenmischungen 
enthalten dabei bevorzugt im Lebensmittelbereich 
zugelassene Stoffkomponenten. welche nicht nur die 
geschmackliche Qualitdt des erzeugten Pulvers ge- 
wdhrfeisten. sondem aulierdem die sogenannte Gla- 
sumwandlungstemperatur sowie die Gefrierpunkter- 
niedrigung des Stoffsystems definierf einstellen las- 
sen. 

[0025] Bevorzugt soil die Glasumwandlungstempe- 
ratur im Bereich von -18*C bis -5X eingestellt wer- 
den konnen. Damitdas Stoffsystem als Pulver zumin- 
dest lokal, vorzugsweise an der Oberflache, ohne 
notwendigenAreise voilstandige Aufkonzentrierung 
durch Ausfrieren von reinem Wasser (in Kristallform) 
glasarfig erstarrf, muss es mit sehr hohen zeitllchen 
Temperaturgradienten abgekQhIt werden, beispiels- 
weise ca. ^ 1000°C/Sekunde. Derarfige hohe Ab- 
kuhlgeschwindigkeiten werden in einer Randzone, 
also an der Tropfenoberfldche von wenigen Mikrome- 
tern Schichtdicke beim VersprOhen von Emulsions- 
oder Suspensionssystemenin einem auf -30°C bis 
-100^'C, vorzugsweise £ -50*'C, gekQhiten Raum er- 
zeugt. 

[0026] Das Verspruhen der Emulsions- Oder Sus- 
penssionsysteme erfolgt insbesondere in einen spe- 
zieilen TieflemperaturkaltsprQhturm. Die KQhIung der 
SprQhturmatmosphSre wird Qber das unmittelbare 
EinsprQhen von flQssigen Gasen wie zum Beispiel 
Stickstoff, Helium und Kohlendioxid. erreicht. 

[0027] Oberraschendenveise hat sich gezeigt, dass 
die in der Randzone glasartig erstarrten Tropfchen 
bei Temperaturen von ca. 5 rc bis 3^ unterhalb der 
Glasumwandlungstemperatur gelagert werden k6n- 
nen, und zwar ohne dass ein Sintereffekt. das heiBt 
ein Zusammenwachsen zu einer klumpenfSmiigen 
agglomerierten Matrix, erfolgt. Nicht glasartig. son- 
dem kristallin erstarrte Teilchen zeigen abhangig von 
der Lagertemperatur mehr oder wenig ausgepragte. 
jedoch immer vortiandene Sintereffekte. Erfindungs- 
gemd& hergestellte Pulverteilchen mit einer glasartig 
erstarrten Randschicht, besitzen durch diese Schicht 
unter den genannten Lagertemperaturfoedingungen 
von 1 - 3*^0 unterhalb der Glasumwandlungstempe- 
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ratur eine derart emiedrigte Beweglichkeit der Mole- 
kule. dass auf einer Zeitskala von ca. sechs bis zwdlf 
Monaten keine signlfikanten Sintereffekte im entspre- 
chenden Eispulver auftreten. Die glasartig erstarrte 
Randschicht wirkt dabei als Sperrschicht fOr diffun- 
dierende WassermolekOle und gegebenenfalls ein- 
gekapselte Stoffkomponenten. Aus diesem Grunde 
k5nnen erfindungsgemaR hergestellte Pulver im ge- 
nannten Temperaturbereich von zum Beispiel s rC 
bis 3X unter der Glasumwandiungstemperatur auch 
unter Normalkraflbelastung, also auch in einem Silo, 
ohne 2U verklumpen gelagert werden, Es hat sich ge- 
zeigt, dass nach dem erfindungsgemaden Verfahren 
sich puiverfdrmige aromatisierte, geschmacklich ab- 
gestimmte neuartige Desserteispulver herstellen las- 
sen, welche auch bei Idngerer Kaltlagerung in der 
HaushaltskQhItruhe bei etwa -18°C Oder im Gefrier- 
fach des Kuhlschrankes bei etwa -10X bis -15"C, 
pulverfOmnig rieselfdhig blelben. 

[0028] Grundsstzlich kdnnen nach dem erfindungs- 
gemaSen Verfahren hergestellte Pulverteilchen auch 
als Zumischung zu anderen bei tieferen Temperatu- 
ren gelagerten Lebensmitteln. entweder als KSKetrd- 
ger oder zur Erzielung eines bestimmten 6e- 
schmacks- Oder Konsistenzeindrucks, eingesetzt 
werden. 

[0029] Zum gezieiten Einstellen der Glasumwand- 
iungstemperatur lassen sich zum Beispiel Steirkesiru- 
pe, Polysaccharide und deren Derivate. Proteine, 
lactosefreie Milchtrockenstoffe und Aspartam elnset- 
zen. 

[0030] Weitere erfinderische MaBnahmen hinsicht- 
lich des Verfahrens sind in den PatentansprOchen 2 
bis 6 beschrieben. 

[0031] Eine vortellhafte Venwendung von Mikrokap- 
selsystemen beschreibt Patentanspruch 7. 

[0032] Bei einer Verfahrensweise gemsa der Erfin- 
dung ist das Emulsions- oder Suspenssionsysteme 
bevorzugt mehrphasig aus Ineinander nicht mischba- 
ren Fluiden, zum Beispiel aus einer Emulsion von Ol 
bzw. Fett in Wasser (0/W), oder aber auch aus V\feis- 
ser in Ol bzw. Fett (W/0), wobei die resultierenden 
verfestigten Tropfenteilchen eine erstarrte Emulsion 
darstellen. 

[0033] ErfindungsgemaS ist es auch moglich, Dop- 
pelemulsionssysteme vom Typ Wasser-Ol 
(Fett)-Wasser (W/O/VV) oder Ol/Fett-\Afasser-Ol/Fett 
(O-W-0) in vergleichbarer Weise sprQhzuverfestigen. 
Eine solche erfindungsgemaBe Verfahrensweise hat 
den besonderen Vorteil, dass in der inneren Phase 
wasser- bzw. fettldsliche Komponenten geldst oder 
unldsllche Komponenten suspendiert werden kdn- 
nen. Die Inneren Phasen mOssen nicht notwendiger- 
weise erstanren. sondem kannen prinzipiell sogar in 



fluider Form bei Lagertemperatur vorliegen. Bei ei- 
nem W/OA/V-System befindet sich die \Afeisserphase I 
in Form kleiner Tropfen in der Fettphase. welche ih- 
rerseits Tropfen bildet und die Wasserphase I voll- 
kommen umschliefit. Die Fettphase ist ihrersetts 
ebenfalls in Tropfenfbrm in der kontinulerlichen duQe- 
ren Wasserphase II dispergiert. Die Wasserphase II 
enthait nur solche gelSsten Stoffkomponenten, wel- 
che die glasartige Erstarrung be! Temperaturen ^ ca. 
-15X in der vorbeschriebenen Art und Weise emidg- 
licht Beim Sprtlhvorgang bilden sich TrGpfchen der 
Wasserphase II, in welchen dann die kleineren Trop- 
fen der Fettphase und in diesen wiederum die noch 
kleineren Tropfen der Wasserphase I enthalten sind. 
Mittels des erfindungsgemdHen Verfahrens lassen 
sich unter Zugrundelegung eines W/O/W-Doppele- 
mulsionssystems bei Lagertemperaturen ^ VC bis 
S^'C unterhalb der Glastemperatur von Wasserphase 
II rieselfdhige Pulver erzeugen, welche einerseits in 
keiner Weise zum Sintem, also zu Verklumpungsvor- 
gangen, neigen, andererseits jedoch fluide wassrige 
LSsungen stabil eingekapselt enthalten k5nnen. Die 
Fettphase, welche als Zwischenschicht zwischen 
den beiden Wasserphasen I und II wirkt, schlieBt eine 
Diffusion beweglicher WassemriolekQIe aus V\^sser- 
phase I in Wasserphase II weitgehend aus. Damit 
kann eine AufrechterhaKung des beschriebenen sta- 
biien Strukturzustandes des rieseifShigen Pulvers 
gewdhrieistet werden. Eine ,Aufldsung" des Glas- 
strukturzustandes durch Wasseraufnahme aus dem 
Inneren der Pulverteilchen ist bei intakter Umhullung 
von Wasserphase I mit der Fettphase auszuschlie- 
Qen. 

[0034] Bei Systemen vom W/0- bzw. 0/W/O-Typ 
bildet die Ol-(Fett-)phase II die SuBere HQIIe. Erfin- 
dungsgemsa wird fOr die duBere Ol(Fett)phase ein 
Fettsystem gewahit, welches bei Lagertemperatur 
des Produktes weniger als 10 % geschmolzene An- 
teile aufweist. Die innere Wasserphase kann flQssig 
voriiegen oder bei entsprechender AbkQhIung auch 
gefroren oder glasartig erstarrt voriiegen. Die innere 
Ol(Fett)phase II kann ebenfalls in fluider oder erstan-- 
ter Form voriiegen. Beide inneren Phasen beinhaiten 
erfindungsgemaB bevorzugt gel5ste oder suspen- 
dierte Stoffkomponenten, welche im Innern des er- 
stanlen Sprtlhtropfens vericapselt sind. 

[0035] Die auf Emulsionsbasis kaltgesprOhten und 
verfestigten Tropfenpartfkel stellen Mikrokapselsys- 
teme dan Wasser- bzw. fettldsliche oder suspendier- 
te Komponenten kdnnen als rieselfahiges IS^ikrokap- 
sefpulversystem bei Bedarf, zum Beispiel zu ver- 
schiedenen Pulversystemen, zugemischt werden 
und damit homogenere Mischungen ermoglichen als 
dies bei direkter Zumischung derartigen Komponen- 
ten mit kleinem Mengenanteil ansonsten mdglich wd- 
re. In Form gefirorener Mikrokapsein sind derartige 
Systeme jedoch auch beispielswelse direkt als neu- 
artiges gefrorenes Dessert, welches auch bei mode- 
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raten Gefriertemperaturen, wie sie in HaushaKskQhl- 
schrSnken (Gefrierfach) vorkommen, seine Struktur 
beibehdit, von groQem Interesse. 

[0036] FUr einen derartigen Anwendungszweck als 
neuartiges gefirorenes Dessert sind zwei prinziplelle 
erfindungsgemaSe Moglichkeiten zu unterscheiden: 

a) Die spruhgefrorenen Pulverteilchen in Fomi 
von KQgelchen bestehen aus einer einzigen 
wSssrigen Komponente oder aus einer wdssrigen 
Komponente mit darin emulgierter Fettphase 
(0/W-Emulsion). In diesem Fall werden die Re- 
zeptkomponenten der wSssrigen Phase derart ge- 
w§hlt, dass Glasumwandlungstemperaturen ^ 
-15X, vorzugsweise ^ -5X, erreicht werden. Urn 
dem Produkt den Charakter eines Desserts zu 
verleihen, werden be! dieser erfindungsgemaiien 
Verfahrenswelse zum Belspiel Aspartam als SQB- 
stoff sowie abgebaute St^rkesirupe. zum Belspiel 
DE 2-30. als Trockensubstanzlieferant, einge- 
setzt. 

Des weiteren kGnnen ebenfalls erfindungsgemafi 
auch lactosefrele Milchtrockenstoffmischungen 
ebenso wie Protelne und Polysaccharide bzw. de- 
ren Derivate venvendet werden. Da In jedem Fall 
die Einhaltung einer bestimmten Glasumwand- 
lungstemperatur gegeben sein muss, bestehen 
EInschrSnkungen bezQglich der Auswahl von In- 
gredienzen bei dieser Verfehrensweise. 

b) Bei Hersteilung von spruhgefrorenen Dessert- 
pulvem aus Doppelemulsionen (W/O/W). kann 
die innere Wasserphase I alle Zucker bzw. Ge- 
schmacks- oder Aromakomponenten enthalten, 
welche fQr die Erzeugung eines bestimmten Ge- 
schmacks- und Aromaproflls gewQnscht werden. 
Allein in der aulieren Wasserphase II sind die vor- 
ab unter Verfahrenswelse a) beschriebenen 
Randbedingungen einzuhalten. damitdieglasarti- 
ge Erstarrung unter den beschriebenen Voraus- 
setzungen erhalten bleibt. 

Nach der erfindungsgemaRen Verfahrenswelse 
lessen sich im Bedarfsfalle zum Belspiel auch an- 
dere Dessertpulver. Speiseeispulver. aber auch 
Arzneimischungen mit eingelagerten Wirkstoffen 
und/oder Aromastoffen und/oder biologischen 
Komponenten wie z. B. Mikroorganismen 
und/oder verschledenen Vitaminen und/oder 
Farbstoffen, herstellen. 

[0037] Weitere Merkmale und Vorteile der Erfindung 
ergeben sich aus der nachfolgenden Beschreibung 
der Zeichnung. in der die Erfindung - tells schema- 
tisch - beispielsweise veranschaulicht ist. Es zelgen: 

[0038] Fig. 1 kaltgesprOhte W/0/W-Emulsionstror>- 
fen; 

[0039] Fig. 2 kaitgespruhte Eispulverpartikel (ein- 
phasig). mit MaBstabsangabe; 
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[0040] Fig. 3 difterentialthermoanalytische Ermitt- 
lung der Glasumwandlungstemperatur; 

[0041] Fig. 4 einen Schnitt durch ein kattgesprOh- 
tes, schnell erstanles Pulverteilchen; 

[0042] Fig. 5 einen Schnitt durch den Randberelch 
eines sprOhgefrorenen wdssrigen, etnphasigen Pul- 
verteilchens mit gelosten Inhattskomponenten; 

[0043] Fig. 6 die Emfiittlung der Bruchspannung an 
einem gesinterten. kaltgesprOhten Eispulver nach er- 
folgter Elgenverdichtung; 

[0044] Fig. 7 das Flie&verhaiten gefrorener Pulver; 

[0045] Fig. 8a, 8b Sinterstrukturen und 

[0046] Fig. 9 eine Einrichtung mit einem KaltsprOh- 
turm im schematischen Ldngsschnitt. 

[0047] Aus Fig. 1 Ist zu erkennen, wie beim erfin- 
dungsgemd&en SprUhvorgang sich Tropfen der Was- 
serphase II bilden, in welcher dann die kletneren 
Tropfen der Fettphase und in dieser wiederum die 
noch klelneren Tropfen der Wasserphase I enthalten 
sind. Bei diesem Doppelemulsionssystem vom Typ 
W/O/W sind in der Wasserphase I wasserldsiiche 
Komponenten enthalten, welche nicht unbedingt 
glasartig erstarren mQssen, sondem prinzipiell auch 
in fluider Form bei Lagertemperatur vorliegen k6n- 
nen. Die Wasserphase I ist vorliegend als kleiner 
Tropfen in der Fettphase dargestellt, welche die Was- 
serphase I vollkommen umschlie&t. Die Fettphase ist 
In der Wasserphase II dispergiert. Diese Wasserpha- 
se II enthait bevorzugt nur soiche gelOsten Stoffkom- 
ponenten. welche die glasartige Erstarrung bei Tem- 
peraturen von etwa ^ -16X emnSglichen. Die AuBen- 
haut der Wasserphase II ist somit glasartig erstarrt. 
Wendet man diese Verfahrenswelse an, so IdBt sich 
bei Lagertemperaturen ^ VC bis 3X unterhalb der 
Glastemperatur der Wasserphase II rieselfahiges 
Pulver erzeugen, welches nicht sintert. 

[0048] Fig, 2 zeigt ein einphasiges. spruhverfestig- 
tes. wd&riges Stoffsystem. das nach der in Fig. 3 auf- 
gezeigten differentialkalorimetrischen l\^e&kurve auf- 
gmnd der enthaltenen gelCsten Komponenten bei- 
spielsweise eine Glasumwandlungstemperatur von 
etwa -8.5°C besitzt. Die hierzu benutzten erfindungs- 
gemdfi zusammengesteliten Rezeptkomponenten 
sind im wesenttichen Stdrkesirupe. lactosefreier 
Milchtrockenstoff und Aspartam. Geschmacklich er- 
fOlIt diese Rezeptur die Anforderung an ein sQQes 
Desserteisprodukt 

[0049] Fig. 4 zeigt eine lyplsche Stmktur im kaltge- 
sprtihten Tropfen. welcher eine radiale Orientierung 
der W^ssereiskristalle zeigt. Die verstalrkte VergroBe- 
rung in Fig. 5 zeigt zwischen den kristallartig erstarr- 
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ten Zonen Lamellen der mit Inhaltskomponenten auf- 
konzentrierten amorph erstarrten Lfisung. Die ge- 
naue Betrachtung der Teilchenoberflache zeigt eine 
entsprechende amorph erstarrte Schicht von ca. 3 bis 
10 p Dicke. Wird die dufiere Schicht aufgrund extrem 
schnelier AbkQhIung amorph erstarrt, ist andererseits 
davon auszugehen, da(i die inneren amorphen La- 
mellenstrukturen aufgrund der durch Kristailisation 
der Nachbarbereiche resultierenden Aufkonzentrati- 
on an Inhaltskomponenten schlie&lich den Zustand 
einer maximal konzentrierten LQsung errelcht haben 
und danach als maximal konzentrierte Ldsung eben- 
falls amorph verfestigen. 

[0050] Der Test der Rieselfahigkeit erfolgt direkt 
nach Erzeugung des kaltverfestlgten Puivers sowie 
nach unterschiedlichen Lagerzeiten. Die analytische 
Bestimmung der Rieselfahigkeit wurde schUttgutme- 
chanisch Qber die Bestimmung des sogenannten 
ffc-Wertes vorgenommen. Dabei wird eine Pulverpro- 
be von ca. 50 g unter definierter Normalspannung 
in einer Quaderfonn zusammengepreiJt. Der derart 
erzeugte SprUhpulverquader wird der Form entnom- 
men und der freistehende Quader emeut mittels an- 
steigender Nomialspannung bis zum Erreichen der 
Bruchspannung beansprucht, wie dies aus Fig. 6 
hervorgeht. Der ffc-Wert entspricht der reziproken 
Kurvensteigung bei Auflragung von Voiverfesti- 
gungsspannung als Funktion der Bruchspannung 
a^, wie dies in Fig. 7 dargestellt ist. 

[0051] ffc-Werte > 4 bis 5 beschreiben gut rieself£i- 
hige Schuttguter. 

[0052] Ab ffc-Werten i 2 muB mit Verklumpungen. 
das he\Q>\ ausgepragten Sintereffekten. gerechnet 
werden. 

[0053] FQr ein beispielsweise ausgewShltes kaltver- 
festigtes Pulverprodukt. dessen kalorimetrische Be- 
stimmung der Glastemperatur -irc betragt. sind in 
Fig. 7 die ffc-Werte bei Lagerung Qber einen Zeit- 
raum von fOnf bis sieben Wochen fOr Lagertempera- 
turen von -40'C bis .12X aufgezeigt. Das Pulver 
bleibt unter diesen Randbedingungen gut rieselfahig 
und der ffc-Wert betrSgt etwa 3 - 11 . 

[0054] Im Falle der Lagerung t>ei Temperaturen 
lefcht oberhalb der Glastemperatur tritt Sintem und 
Verfestigung ein. Damit sinkt der ffc-Wert. 

[0055] In Fig. 8 ist ein typisches Strukturbild eines 
Sintervorgangs zwischen gefrorenen gespruhten 
Pulverteilchen. welche oberhalb der Glasumwand- 
lungstemperatur gelagert wurden, Qber mehrere ein- 
zelne Zeitetappen hinweg dargestellt. Dabei ist auch 
die Ausbildung von sogenannten Sinterfialsen er- 
kennbar. das heifit BrQcken zwischen den Feststoff- 
tellchen. Die Diffusion der WassermolekQIe aus dem 
Teiichenvolumen, von der Teilchenoberfldche Oder 



Ober Sublimatlon/Desublimatlon sind mdgliche Me- 
chanismen. Sobald die Pulverteilchen eine giasartig 
erstanle Scheie besitzen und unterhalb der Glastem- 
peratur gelagert werden, zeigt sich eine drastische 
Reduktion der Diffusion. Dann ist das System fQr Idn- 
gere Zeit, und zwar fur mehrere Monate, sinterstabil 
und bleibt damit rieself^hig. 

[0056] In Fig. 9 bezeichnen 1 und 2 zwei Vormisch- 
behalter, in welchen eine wdKrige und eine Fett-/Ol- 
phase vorgemischt werden, um bestimmte Stoffkom- 
ponenten zu Idsen oder zu suspendieren. Ober eine 
Leitung 3 gelangen eine oder beide Fluidphasen in 
den Voremulgierapparat 4. Dort erfolgt die Vordisper- 
gierung der Phasen. Je nach Phasenverhaltnis und 
eingesetztem Emulgator wird so eine OA/V-oder 
W/O-Voremulsion erzeugt. Diese wird Qber eine 
Pumpe 5 durch einen Feinemulgierapparat 6 ge- 
pumpt. Beim Herstellen einer Doppelemulston sind 
zwei Feinemulgierstufen 6 und 7 notwendig. In die- 
sem Falle erfolgt zwischen 6 und 7 die Zudosienjng 
einer Emulgatorldsung, welche die Ausbildung einer 
Doppelemulslon begQnstigt. Das Ein- oder Muitipha- 
sensystem gelangt dann Qber eine Rohrleitung 9 zu 
einem SprQhkopf 10. Dem SprQhkopf 10 ist mindes- 
tens eine SpruhdQse 11 zugeordnet, die auch als 
MehrstoffspruhdQse. zum Beispiel als Zweistoff- 
sprQhdQse, ausgebildet sein kann. 

[0057] Statt einer Leitung 9 konnen auch mehrere 
Leitungen mit einer entsprechenden Anzahl von 
Pumpen (nicht dargestellt) vorgesehen sein, durch 
die jeweils ein- oder mehrphasige fluide Komponen- 
tenmischungen gepumpt werden. Die Komponenten- 
mischungen enthalten z. B. fQr Lebensmittel zugelas- 
sene StofFkomponenten. welche die geschmackliche 
Qualitdt des erzeugten Puivers gewdhrleisten und 
au&erdem die Glasumwandlungstemperatur sowie 
die Gefirierpunkterniedrigung des Stoffsystems defi- 
niert einstellen lessen. Als Rezepturkomponenten 
kommen zum Beispiel Starkesirupe. lactosefreier 
Milchtrockenstofr und Aspartam In Betracht. 

[0058] Damit die in den GefriersprQhturm einge- 
spruhten wSSrigen Komponentenmischungen an der 
Oberfidche ohne vollstSndige Aufkonzentrierung 
durch Ausfrieren von reinem Wasser In Kristallform 
giasartig erstarren. mufi das Stoffsystem mit sehr ho- 
hen zeitlichen Temperaturgradienten von ^ 
1000**C/Sekunde im SprQhtunn, und zwar wahrend 
des freien Falls in demselben, abgekQhIt werden. 

[0059] Der SprQhkopf 10 ist an der Oberseite des 
GefriersprQhturmes 12 angeordnet, wobei sich die 
SprOhdQsen 11 in hdngender Anordnung in dem In- 
nenraum des GefnersprQhturmes 12 befinden. 

[0060] Dieser GefriersprQhturm Ist allseitig ge- 
schlossen ausgebildet und besitzt lediglich an seiner 
Unterseite eine durch bei der dargesteltten AusfDh- 
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rungsform Qber eine Zellenradschleuse 15 ver- 
schlie&bare Ausla&dffnung 21. 

[0061] Des weiteren ist der GefriersprQhturm 12 all- 
seitig durch einen Isoiationsmantel 22 aus geeigne- 
tern Material wdrmeisoliert. 

[0062] Der GefriersprQhturm 12 besitzt bei der dar- 
gestellten AusfDhrungsform Qber mehr als zwei Drit- 
tel seiner Lange eine zylindrische Ausgestaltung und 
ist stehend angeordnet. so dafi die durch die SprOh- 
dQsen 11 zu feinen Tr5pfchen versprQhten waUrigen 
Komponentenmischungen nach unten fallen. An den 
zylindrischen Querschnitt schlieUt sich ein kegel- 
stumpffarmiges BodenstQck 14 an, das sich in Rich- 
tung auf die AuslaKdirnung 21 verjungt. Im HOhenab- 
stand unterhalb der SpruhdQse 11 sind Qber den Urn- 
fang des Gefrierspruhturmes 12 in unterschiedlichen 
HOhenbereichen mehrere DQsen 23, 24. 25 bzw. 26, 
27, 28 angeordnet. 

[0063] Statt in - wie dargestellt - drei horizontalen 
Ebenen, Icdnnen derartige SprQhdQsen 23 bis 28 
auch in weniger oder noch mehreren solcher Ebenen 
vorgesehen sein. Es ist auch nicht zwingend erfor- 
deriich, dafi zum Beispiel die SprQhdQsen 23 und 26 
jeweils koaxial zueinander angeordnet sind. Vielmehr 
kdnnen die SprQhdQsen 23 bis 28 versetzt. zum Bei- 
spiel auf einer Schraubenlinie Qber den inneren Urn- 
fang des GefriersprQhtunnes 12 verteilt. angeordnet 
sein. Des weiteren ist die Anzahl der DQsen 23 bis 
28, wie sie aus der Zeichnung zu erkennen ist. nicht 
bindend fur alle im Rahmen des Erfindungsgedan- 
kens liegenden AusfQhrungsformen. Die Anzahl die- 
ser DQsen 23 bis 28 kann erheblich groBer oder auch 
kleiner sein als dies beschrieben und dargestellt ist. 
Bevorzugt wird auch im Gegenstrom zum SprQh- 
strahl Qber eine oder mehrere im unteren SprQhturm- 
drittel angeordnete nach oben gerichtete DQsen 16 
das Kaitemittel (z. B. Stickstoff, Helium, Kohlendio- 
xid) eingedQst. 

[0064] Die Spruhrichtung der DQsen 23 bis 28 kann 
bevorzugt in einem Winkel ^ 90 Grad zur Tangential- 
ebene angeordnet sein. In Extremfailen lassen sich 
die Spruhrichtungen tangential, also Null Grad. oder 
normal, also 90 Grad, anordnen. Des weiteren ist 
eine vertlkale DQsenanordnung oder auch bevorzugt 
eine horizontale DQsenanordnung mdglich. 

[0065] Den DQsen 23 bis 28 und 16 wird Qber durch 
Ventile abspentare Leitungen ein geeignetes Kalte- 
mittel, zum Beispiel StickstofF. Helium, Kohlendioxyd 
Oder ein anderes geeignetes Fluid. zugefQhrt. Die 
einzelnen DQsenkdpfe 23 bis 28 werden Qber eine 
Ringleitung 29 Qber die Zuleitung 30 mit aus dem un- 
terdefiniertem Oberdruck gehaltenen Kdltemitteltank 
17 gespeist. 

[0066] Dadurch. daK die SprQhrichtung der DQsen 



23 bis 28 zum Beispiel unter einem Winkel ^ 90 Grad 
zur Tangentialebene angeordnet ist. ergibt sich beim 
EinsprQhen von Kdltemittel. zum Beispiel N2, Gas. 
Fluid Oder Drucklufl, eine Rotationsstrdmung oder 
bei planparallel zur Tunmlangsachse ausgerichteten 
DQsen eine auf- oder abwdrts orientierte wandnahe 
AxialstrSmung hoher Wandgeschwindigkeit. die ein 
Freihalten der SprQhturminnenwand von Anhaftun- 
gen bewirkt. 

[0067] Bevorzugt wird der SprQhturm auf ^ -SO^C 
abgekQhIt, so dafl sich die zeitlich sehr hohen Jem- 
peraturgradienten von ^ 1000°C/Sekunde ergeben. 

[0068] Zur optimierten Nutzung der eingesetzten 
Kaiteenergie ist der GefriersprQhturm 1 2 femer mit ei- 
ner Umluftvomchtung 15 vorgesehen. Nach dem 
Kaitfahren des GefriersprQhturms wird die turminter- 
ne StrOmung Im Umlaufbetrieb aufrechterhalten. Die 
Absaugung der Umluft erfolgt in der unteren Halfte 
des GefrlersprQhturmes 12 Qber einen Doppelman- 
telspaltring 32 tangential, was durch die Pfeile in 
Fig. 1 angedeutet ist. Hierzu ist der Umluftvorrich- 
tung 15 eine Leitung 13 zugeordnet, die an den Dop- 
pelmantelspaltring 32 angeschtossen ist und durch 
die die Absaugung der Umiufl erfolgt. Diese wird 
durch die Druckleitung 13 wieder In den oberen Tell 
des SprQhturmes 12 Qber einen oberen Doppelman- 
telspaitring 31 eingespeist. Zusdtzliche DQsen (nicht 
dargestellt) k6nnen in der gleichen Weise ausgebil- 
det und angeordnet sein wie die SprQhdQsen 23 bis 
28. Durch die beschrlebene Form der Gasabsaugung 
mittels der Umluftvorrichtung 15 wird die Abschei- 
dung der gefrorenen Tropfen der Matrizes nur mini- 
mal beeinfluQt. 

[0069] Die durch die SpruhdQse 11 abgesprOhten 
walirigen Komponentenmischungen werden zu fei- 
nen Tropfchen verteilt. die auf ihrem Weg durch den 
GefriersprQhturm 12 praktisch schlagartig gefrieren 
und dabei an ihrem Umfang glasartig erstarren bzw. 
bei Fett(Oi)systemen als duOere Phase kristaliin er- 
stanren. Das rieselfahige, tiefgefrorene bzw. erstarrte 
Pulver sammelt sich im Bereich der AuslaRdfPnung 
21 . wo es abgezogen und in geeigneter Weise ^ rc 
bis S^'C unter der Glasumwandlungs- (wdHriges Sys- 
tem) bzw. Schmelztemperatur (Fett/Ol) in einem ge- 
kQhlten Verpackungstunnel 18 Qber eine Pulver- 
fQII/Dosien/onichtung 20 direkt in Becher 19 oder an- 
dere Gebinde abgepackt und danach bei Temperatu- 
ren von minimal ca. rC - 5X unterhalb der Glasum- 
wandlungstemperatur (wdftrige dutere Phase) oder 
ca. rc 5'C unterhalb der Erstanungstemperatur 
(Fett-/Ol - als §uRere Phase) gelagert. 

[0070] Die so hergestelKen rieselfihigen Puiverteil- 
Chen lassen sich zum Beispiel be! wdQriger duUerer 
Phase sechs bis zwolf Monate oder linger in Haus- 
haltskQhltruhen bei etwa -18X oder im Gefrierfach 
des KQhlschrankes bei etwa -12'' C bis -15°C bei 
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Fett/Ol als auRere Phase bei Raumtemperatur pul- 
verfbrmig, rieselfdhig lagem. In Betracht kommen 
zum Beispiel pulverfdrmige aromatisierte, ge- 
schmacklich abgestimmte neuartige Desserteispul- 
ver, welche als Pulver verzehrt werden. 

[0071] Die in den PatentansprQchen und In der Be- 
schreibung beschriebenen Merkmale kannen sowohl 
einzein als auch In beliebigen Komblnationen fOr die 
VenA^irklichung der Erfindung wesentlich sein. 
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31 oberer doppelwandlger Ringkanal (Um- 
luft) 

32 unterer doppetwandiger Ringkanal (Um- 
luft) 

X Grad Celsius 

W/O/W Wasser/Ol/Wasser-Emulsionstropfen 

0 01. Fett 
Vorverfestigungsspannung 
Bruchspannung 

ffc-Wert Mad zur Klassifizierung der 
FlieQfdhigkeit von SchQttgQtem 
nach Jenike 1970 

1 Wasserphase 
II Wasserphase 

PatentansprQche 

1. Verfahren zum Erzeugen von kaltgesprOhten. 
verfestigten lagerstabilen und rieselfdhigen Mikro- 
kapselsystemen. gekennzeichnet durch Feinstver- 
sprQhen oder FeinstverdQsen von Ennulsions- oder 
Suspensionssystemen einer stabilen 0/W- oder 
W/O-Mikroemulsion oder einer W/OA/V- oder 
0/W/O-Doppelemulsion in einen tiefgekuhlten Raum 
von 70^* bis 50*C unterhalb der Erstarrungstempera- 
tur der TropfenoberflSche. wobei die versprOhten 
Tropfen mil einenn zeitiichen Temperaturgradienten 
von ^ lOOO^'C/Sekunde in der Randschicht gekOhlt 
warden und wobei den wMssrigen Komponentenmi- 
schungen vor dem EinsprQhen oder EindQsen In- 
haltskomponenten zugefugt werden, welche die Gla- 
sumwandlungstemperatur dieses Stoffsystems auf ^ 
-15"C anheben und wobei fOr die W/0- bzw. 
0/W/O-Systeme ein physiologlsch vertragliches Fett- 
system gewahit wird. welches bei Lagertemperatur 
des Produkts weniger als 10% geschmolzene Anteile 
aufwelst. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet. dass das Feinstverspruhen oder Feinstver- 
dQsen in einen gekQhIten Raum von s -50°C vorge- 
nommen wIrd. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet. dass bei einem Verspruhen einer 
stabilen 0/W-Mikroemulsion in der efngeschlosse- 
nen Fettphase auch fettlOsliche Inhaltskomponenten 
gelost Oder unl6siiche Komponenten suspendiert 
werden. 
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4. Verfahren nach Anspmch 1 Oder 2. dadurch 
gekennzeichnet, dass bei einem VersprQhen einer 
W/OyW-Doppelemulsion in der in der Fettphase ein- 
geschiossenen inneren Wasserphase wasseridsliche 
Inhattskomponenten wie emdhrungsphysiologische 
Oder medizinische Inhaltsstoffe. Vitamine. Aroma- 
stoffe, biologische Matrizes, Mikroorganismen Oder 
Medikamente gelost Oder suspendiert werden. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 oder einen der da- 
rauffolgenden Ansprtiche. dadurch gekennzeichnet. 
dass zur Anhebung der Glasumwandlungstempera- 
turStdrkesirupe mit niedrigen Dextrose-Aquivalenten 
und andere Polysaccharide sowie deren Derivate 
und Proteine und/oder lactosefreie Milchtrockenstof- 
fe und/oder Aspartam verwendet werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der da- 
rauffolgenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
dass in die Emulsions- oder Suspensionssysteme die 
Inhaltsstoffe fUr ein sUKes Dessert direkt in eine 
wSssrige Phase oder in gegebenenfails weitere inne- 
re Phasen eingearbeitet werden. 

7. Venwendung von Mikrokapselsystemen nach 
einem der vorhergehenden Anspruche 1 bis 6 als Le- 
bensmlttelstoffsysteme wie Desserteispulver. fur Arz- 
nei- und Aromastoffsysteme, fQr biologische Systeme 
wie Mikroorganismen sowie fQr Vitaminmischungen. 

Es folgen 7 Blatt Zelchnungen 
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AnhSngende Zeichnungen 




Fig. 1 : KaltgesprQhter W/O/W - Emulsionstropfen 




Fig. 2: KaitgesprQhte Eispulverpartkein (einphasig) 
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0.00 




TemperaturpC] 

Fig. 3 : Differentialthermoanalytische Ermittlung der Glasumwandlungstemperatur 
Tg ( hier wassrige Losung eines Starkesirups) 




Fig. 6 : Ermittlung der Bruchspannung an einem gesinterten kaltgesprOhten 
Eispulver nach erfolgter Elgenverdichtung. 
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Fig. 4: Schnitt durch kaltgesprQhtes schnell erstarrtes Teilchen (wSssrige 

Matrix mit geldsten Stoffen, welche zu einer Glastemperatur von -IGX 
fQhren. Die Bildlonteniange betrSgt 236Mjn 
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Fig. 5: Schnitt durch den Randbereich eines sprQhgefrorenes wassriges (einpha- 
slges) Teilchen mit geldsten Inhaltskomponenten (hier Starkesinip). SIchtbar 
ist die amorph erstarrte Randschicht sowie innere amoiphe Lamellen, wel- 
che kristalline (Wasserkristalie) Berelche umgrenzen. 
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oH ! 1 1 1 

0 500 1000 1500 2000 

VerfBstigungsspannung Oi [kPa] 

Pulver 1 Eispulver (Tg « -1 1*C) direkt aus SprQhturm T = ca. -45'C 
Pulver 2 Eispulver (Tg = -11 »C) Lagerung T = -26'C (5 Wochen) 
Pulver 3 Eispulver (Tg « -11*C) Lagerung T = -12»C (7 Wochen) 

Klassierung der Fliesfahlgkeit von SchOttgOtem nach Jenike 1970. 



ffo-Wert 


qualitative Besclireibung 


ffc<2 


sehr kohdsiv bis. nicht 




fliessend 


2<ffc<4 


kohdsiv 


4<ffc<10 


leicht fliessend 


ffolO 


frei fliessend 



Fig. 7: Fliessverhalten gefrorener Pulver 



16/18 



DE 1 97 50 679 B4 2004. 1 0.21 




Ftg. 8b : Sinterstrukturen: -20°C (Tg = -SS-S^C) = 20 % Saccharose ( a) 

-15»C (Tg = -19°C) a 20% DE 29 ( b) 
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(57) Primary Claim: Method for producing cold-sprayed, solidified, 
storage-stable, pourable microcapsule systems, characterized by the 
ultra-fine spraying or ultra-fine atomizing of emulsion or suspension 
systems of a stable 0/W or W/0 micro-emulsion or W/OA/V or O/W/0 
dual emulsion in a deep-freeze compartment at 70**C to 50X below 
the solidification temperature of the droplet surface, in the process of 
which the boundary layer of the diffused droplets is cooled along a 
time/temperature gradient of > lOOO^^C per second while, prior to the 
spraying or atomization, constituent content components are added 
to the mixed aqueous compositions which raise the glass transition 
temperature of this composite system to > -IS^'C, and while a 
physiologically compatible fatty system is selected for the W/0 and/or 
O/W/0 systems which at the storage temperature of the product 
exhibits a melting rate of less than 10%. 
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Fig. 1: Cold-sprayed W/O/W 
emulsion droplet 
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Description 



[0001] This invention relates to a method for 
producing cold-sprayed, solidified, storage-stable, 
pourable microcapsule systems, and to their 
application. DE 4344393 describes a method for 
producing deep-frozen, edible substances, in 
particular foods, with an elevated gaseous 
content, in which the constituent components are 
contained as a homogeneous mixture, said 
substances being produced from a fluid matrix or 
several fluid matrices that are atomized into a 
refrigerated chamber and then promptly deep- 
frozen as a finely dispersed powder, whereupon 
the deep-frozen, pourable powder is compacted 
into portions. The deep-frozen powders, 
composed of different dispersed substances, are 
homogenized and then processed further. That 
method is implemented in that, in addition to a 
rotational flow pattern, the diffused matrix is 
subjected to a perpendicular flow in the freezing 
chamber. Concurrently with the dispersed 
particles of the matrix, or separated in time, a 
refrigerant is sprayed into the freezing chamber. 
As a function of the thermal and mechanical 
compacting conditions, the compacted, frozen 
powder will have a gaseous content of between 0 
and 70 percent by volume. 

[0002] This earlier method is implemented by 
means of a device that Is designed to produce 
such deep-frozen, edible foams, especially foods 
with an elevated gaseous content, and is provided 
with 

a) refrigerated chamber in the form of a 
freeze-spray tower; 

b) several spray nozzles for injecting multiple 
fluid components that constitute at least one 
matrix and are sprayed into the freeze-spray 
tower as a finely diffused mist of drop- 
shaped particles; 

c) a refrigerating device for cooling the interior 
of the freeze-spray tower; 

d) a collecting device on the bottom of the 
freeze-spray tower for collecting the 
droplets that froze into powder or snow on 
their way down through the freeze-spray 
tower; 

e) a conveyor for the cold transport of the 
frozen powder or snow for further processing 

f) a compactor by means of which the frozen 
powder or snow can be compacted in 
predefined fashion. 



[0003] Interpositioned between the discharge 
chute of the freeze-spray tower and the 
compactor is a suitable device such as a star 
valve, a vibrating screen, a screw conveyor, etc. 

[0004] The compactor is preferably in the form of 
an extruder whose outlet is provided with a 
controllable counterpressure baffle. A pressure 
gauge is located between the baffle and the outlet 
port of the extruder-type compactor. In addition, a 
forced-air circulation device connects via ducts to 
a dual-jacket slit in the interior of the freeze-spray 
tower in a manner whereby the circulating air is 
siphoned off by the circulation device and 
returned to the freeze-spray tower by way of a 
compressor or ventilator and through the 
refrigerant nozzles or separate nozzles. The 
operating mode of the compactor, for instance the 
rotational speed of a twin-screw extruder, is 
controlled as a function of the counterpressure 
measured by the pressure gauge between the 
counterpressure baffle and the extruder outlet, or 
of the power consumption of the screw drive 
motor, in a way as to permit for a specified input 
material a mass-flow/product-specific setting for a 
defined degree of compaction. The screws of the 
compacting extruder do not mesh but are axially 
offset by half the width of the screw channel. 

[0005] DE 42 02 231 describes a system for the 
cooling of edible foams, especially dairy products 
such as ice cream or whipped cream, and foods 
as well, whereby the freshly produced foam is 
frozen to storage temperature and in which 
system the beater, freezing and extrusion devices 
are interconnected via conduits. The above- 
mentioned publication proposes a system for the 
cooling of edible foams in which a refrigeration 
and freezing unit serving to prefreeze the foam is 
connected directly in line with a beater or 
whipping unit while the refrigeration and freezing 
unit is in turn directly followed by a motor-driven 
extruder in the form of a combination deep-freezer 
and conveyor permitting the prefrozen foam to be 
cooled down to storage temperature, with the 
beater unit, the refrigerating/freezing unit and the 
extruder interconnected via pipelines, the extruder 
featuring at least one dual-screw assembly with 
two rotationally paraxial worm screws, the land 
(helix) of the screws in the dual-screw system 
making contact with the interior surface of the 



cylindrical jacket of the surrounding housing, the 
helices of the second screw meshing centrally 
with the helices of the first screw in the presence 
of an increased rotational interaxial distance 
between the screws, establishing a radial 
clearance between the front face of the helix of 
one screw facing the cylinder-jacket surface and 
the respective other screw, with the helices 
delimiting, together with the cylinder-jacket 
surface of the screws and the inner cylinder-jacket 
surface of the housing, an extremely flat screw 
channel. The system includes a control unit which, 
after registering the product consistency 
determined by means of an on-line viscosity 
measurement, adjusts the speed of the worm 
screws as the target variable in composition- 
specific fashion, duly compensating for the 
temperature-dependent critical transverse 
shearing stress causing structural changes, thus 
optimizing the balance between mechanical 
energy input, the homogeneity requirements of 
the product concerned, overcritical shearing, 
cooling gradient and the freezing process and 
thus preventing the mechanical energy dissipated 
in the substance and converted into thermal 
energy from exceeding a critical point. This earlier 
system concept is said to permit the storage- 
ready deep-freezing of ice cream or other fluid 
products down to temperatures of less than -10*C 
with the simultaneous creation of a creamy texture 
based on a maximally homogeneous mechanical 
energy input derived from the use of a special 
dual worm-screw configuration. 

[0006] The earlier patent FR 1 507 738 describes 
a method for producing frozen substances in 
grainy form from liquid droplets, by atomizing the 
liquid that is to be frozen in a flow of cold gas. The 
liquid droplets congeal through heat absorption 
without making contact with a solid surface. The 
pulvenjlent frozen product is then separated from 
the gas flow. That gas flow is subjected to high 
pressure. The powdery frozen product is super- 
cooled prior to its separation from the gas flow. 
The atomized liquid is frozen by a gas flow which 
travels essentially from the bottom to the top of a 
freezing chamber, with the speed of the gas flow 
reduced for the duration of the freezing process 
and increased as the mixture exits from the 
freezing chamber and separates itself. A system 
serving to implement this method consists of a 
freezing chamber with at least one atomizer for 
the liquid that is to be frozen, one separator for 
separating the frozen product mixture into powder 
and gas. and at least one device for retrieving the 
frozen product from the system, as well as a 



device for feeding-in the gas flow and at least one 
device for cooling the gas flow before it reaches 
the freezing chamber. Also provided is a 
circulation blower that allows the gas flow to 
circulate. Next to a nozzle serving to atomize the 
liquid that is to be frozen, another atomizer is 
provided for an additional gas which it feeds under 
high pressure into the system. This additional 
excess gas travels under high pressure through 
the atomizer and into the system where it drives a 
circulation blower. From there it reaches a heat 
exchanger that is positioned in the circulating flow 
of the gas between the blower and the freezing 
chamber, in the opposite direction of the gas flow 
where, as the gas flow cools down, it warms up to 
about the ambient temperature level. 

[0007] With that method, it is said to be possible 
to produce a frozen product in the form of a 
powder, i.e. as very fine granules obtained from 
the droplets of a liquid, especially an aqueous 
solution such as fruit juice, milk, coffee or similar 
products. 

[0008] French patent FR 2 342 472 for its part 
pertains to a method for freezing liquid 
substances, whereby the liquid product is 
atomized in a cold atmosphere for a virtually 
instant freezing of the atomized substance. The 
frozen product is collected in the form of a powder 
whose granulometry is determined by the size of 
the atomized particles. At a later stage that 
powder is subjected to mechanical processing if a 
finer mesh is required. Typically, to be frozen are 
products whose normal state is more or less that 
of a viscous or even pasty liquid. 

[0009] That method is intended for the freezing of 
milk, eggs, purees and fruit juices. 

[0010] Belgian patent BE 905 605 relates to a 
method for preserving liquid foods and in 
particular to a method for freezing whole milk, fruit 
juices, beer and similar liquids which, when 
thawed, are to be restored to their original 
condition. To that effect the liquid is atomized in a 
cold chamber into tiny particles that are mutually 
spaced apart to permit rapid freezing while in that 
state. The frozen product is then suitably 
packaged. This process employs a refrigerated 
chamber that Is cooled to below the freezing point 
of the liquid concerned. For the implementation of 
this method designed to preserve liquids, the 
liquid concerned is sprayed into a cold chamber 
with particle sizes of around !4 nm to 500 |im for 
the rapid freezing of the particles. The patent also 



proposes subjecting the liquid that Is to be 
preserved to negative pressure, then atomizing it 
in a cold chamber into tiny particles V% }im to 500 
^m in size in order to obtain the aforementioned 
rapid freezing of the particles. This keeps a 
cooled, non-oxydizing gas circulating in the 
chamber. When milk is to be preserved in that 
fashion, it is again sprayed into a chamber, 
supercooled at -23.3°C to -40^*0, with particle 
sizes of 14 |im to 500 ^im, for a rapid freezing of 
the milk particles. The milk as well can be 
exposed to negative pressure. The deep-frozen 
powder can be packaged by compressing it into 
blocks, which will eliminate the gas in the powder. 
Beer as well can thus be preserved and 
transported in nonperishable condition. 

[0011] It appears that, overall, the expectation for 
this method is that it will offer a better way 
permitting the production and preservation of 
whole milk by a dairy operation in any given 
location with the ability to ship it over great 
distances at low cost. 

[0012] WO 92/02146 relates to a cold mixing 
chamber through which different ingredients for 
ice cream are passed. The result is not a powder 
but a highly homogeneous substance. There is no 
need for maintaining a precise mixing ratio. For 
example, chocolate jimmies can simply be poured 
on top. The containers to be filled are ice cream 
cups as commonly used for consumption. 

[0013] French patent FR 2 375 901 describes a 
freeze-drying system with a cooling column, a 
device for feeding-in refrigerants and a flow of 
liquid products, an outlet on the bottom of the 
cooling column for the frozen granular 
components as well as branch conduits for a 
gaseous refrigerant. The cooled, granular product 
is transported via a conveyor belt to a continuous 
freeze-drying system. The fluid product is 
channeled into a moving flow of a liquid, highly 
volatile refrigerant. The size and solid content of 
the frozen granules can be varied by changing the 
concentrations, the viscosity and the injection 
pressure on the fluid product concerned and by 
changing the nozzle diameter. The refrigerant 
employed is liquid nitrogen. This system is said to 
permit the continuous production of uniformly 
frozen granules for the lyophilization process, 
whereby a rapid product change-over is possible 
without requiring a large equipment setup. The 
system is supposed to permit the flash-freezing of 
the fluid product, forming small spherical particles. 
These spherules are said to be easily separated 



from the gaseous refrigerant and lend themselves 
to being freeze-dried and processed. The freeze- 
dried granules thus obtained are said to be very 
uniform in composition and highly soluble while 
their spherical shape offers the best conditions for 
ultimate processing. 

[0014] Gennan patent DE 289 262 describes a 
method for producing margarine, especially 
vegetable-based margarine, whereby the 
margarine emulsion is atomized by spray nozzles 
into a mist within a cold chamber containing cold 
air or other nonreactive cold gases. The cooled 
substance is then processed further in the usual 
fashion. The margarine emulsion, atomized via 
spray nozzles into a mist by means of cold air or a 
cold gas preferably impinging on the atomized 
emulsion in an evenly circulating movement, is to 
be precooled only while the final cooling of the 
precooled, fluffy fine powder is to be obtained by 
other means, in particular by storage in 
refrigeration rooms. 

[0015] EP disclosure 0 478 118 describes a 
device for producing freeze-dried particles. This is 
a straight-foHA/ard freeze-drying freezer. 

[0016] German preliminary patent DE 26 02 454 
describes a device for the treatment of pulverulent 
or granular substances using a liquid, the device 
consisting of a container with an inlet on the top, a 
chamber underneath the inlet for the unimpeded 
descent of the treated substance, with spray 
nozzles for the liquid pointing into the chamber 
and with provisions for generating a rising gas 
flow, encompassing in the bottom section of the 
container a gas intake valve and, farther up. a gas 
exhaust valve. The chamber for the descent of the 
substance is enclosed by a wall whose lower end 
is provided with a circular gas outlet slit leading to 
a circular compartment serving to exhaust the gas 
flow introduced in the container. This is intended 
to evenly wet the substance with a liquid so as to 
improve the properties of the substance. In the 
process, ultraflne particles can bond together and 
build up a porous agglomeration. The substance 
thus treated is said to have less of a caking 
tendency, to remain pourable and to easily 
dissolve or be dispersed in a liquid. This is to 
result in easily soluble substances such as 
chocolate beverages, milk powder, baby food, 
detergents, dyes, starch, or vitamin supplements. 
No plans are mentioned for the production of 
mixed ice creams or the specific encapsulation of 
ingredients. 



[0017] The German preliminary patent DE 17 67 
046 describes a device for the spraying of 
pulverulent or granular substances, consisting of a 
tower with a series of apertures along the 
perimeter of the tower and with spray nozzles 
located opposite the apertures, with a pneumatic 
solids intake in the upper section of the tower, 
with an outlet opening for the sprayed substances 
in the tapered bottom section of the tower, with a 
collecting manifold connected to the top section of 
the tower, and with a recirculating and a cooling 
line as well as a filter unit for the gas flow. 
Downstream from the filter unit, the recirculating 
line splits into several branches, with a branch 
connecting at one end to the tower outlet, at the 
other end to the pneumatic solids infeed port, 
while additionally being subdivided into a number 
of sub-branches that corresponds to the number 
of spray nozzles that are lined up with the spray- 
nozzle apertures provided in the tower casing. By 
way of the post-processing device the branch 
lines also connect to the tower outlet. The 
intended application is the spraying of existing 
powders, for instance in the production of milk 
exchange feed for the fattening of calves. 

[0018] EP disclosure 0 641 596 describes a 
method for producing fine-particle pigments and 
dyes or biocatalytic preparations, mostly 
amorphous dyes, pigments or active-ingredient 
preparations, by transferring a relatively coarse 
dispersion or organic solution into a state of 
colloidal distribution in water, in the process of 
which the dispersion or organic solution of the 
coloring agent or active ingredient is mixed, by 
agitation, (under pressure where appropriate) at a 
temperature above the melting point of the 
coloring or active agent, either with water or with 
an aqueous protective colloid solution, whereupon 
the liquefied emulsion thus obtained is 
immediately spray-dried or, by cooling, 
transformed into a suspension. This method 
employs no organic solvents, with fastest possible 
cooling following the formation of the hot liquefied 
emulsion. The resulting suspension is cleared in 
conventional fashion of the water or water/solvent 
mixture, yielding an easily redispersible powder. 

[0019] WO 94/21371 describes a method for 
producing a particulate substance that consists of 
a basic matrix and. evenly distributable in the 
matrix, at least one active component. The 
method involves extmsion and freeze-drying 
processes. 



[0020] It is the objective of this present invention 
to introduce a method for producing cold-sprayed, 
solidified, storage-stable, pourable microcapsule 
systems that can be stored for an extended time 
period without clumping while preserving the 
special characteristics of its encapsulated 
components. 

[0021] Another objective of this invention is the 
Introduction of a special application for the 
microcapsule systems thus produced. 

[0022] This objective is achieved based on the 
characteristic features described in patent claim 1. 

[0023] The method according to the invention 
permits the production of storage-stable, pourable 
powders containing aqueous-component 
mixtures, which will retain their pulverulent 
pourability over an extended period, in particular 
for many months, whether A) In the form of ice- 
cream powder with an aqueous outer phase, 
stored for instance in the home freezer at -18**C or 
in the freezer compartment of the refrigerator at 
-12*C to -15X, or B) as a fatty powder with a 
lipid/oily outer phase at room temperature, with no 
more clumping. 

[0024] The aqueous-component mixtures 
preferably contain ingredients that are regulatory- 
agency-approved for food production and not only 
preserve the flavor-related quality of the powder 
but also pemiit the defined, selective setting of the 
so-called glass transition temperature and the 
freezing-point depression of the composite 
system. 

[0025] Preferably it should be possible to set the 
glass transition temperature within a range from - 
IB^C to -S^'C. To prevent the powdery system, at 
least locally and preferably on its surface, from 
tuming solid in vitriform fashion through a 
freezing-out of pure water (in crystalline form) 
without necessarily concentrating entirely on the 
top. it must be cooled along a very steep 
time/temperature gradient, for instance at about ^ 
1000*'C/second. Cooling rates this rapid are 
obtained in a boundary region, i.e. on the droplet 
surface, to a depth of a few micrometers, by 
atomizing emulsion or suspension systems in a 
chamber that is cooled to -SOX to -lOO^^C, and 
preferably ^ -50**C. 

[0026] The emulsion or suspension system is 
preferably atomized in a specially designed deep- 
freeze spray tower. The spray-tower atmosphere 



is cooled by the direct injection of liquid gases 
such as nitrogen, helium or carbon dioxide. 

[0027] Surprisingly it was found that the droplets 
whose boundary regions had solidified in glasslike 
fashion can be stored at temperatures of about 
VC to 3'C below the glass transition temperature 
without entailing a sintering effect, i.e. an 
agglomeration into a lumpy matrix. Particles 
solidified not in vitriform but crystalline fashion will 
invariably exhibit a sintering effect to a more or 
less high degree depending on the storage 
temperature. In powder particles produced in 
accordance with the invention, having a vitriform 
congealed boundary layer, that layer causes the 
molecular mobility to be reduced under the above- 
mentioned storage-temperature conditions of 1 to 
3*C below the glass transition temperature to 
such an extent that along a time scale of six to 
twelve months the ice powder shows no 
significant sintering. The glass-like, congealed 
boundary layer functions as a barrier layer for 
diffused water molecules and any encapsulated 
material components. It is for that reason that 
powders produced by the method according to the 
invention can be stored at a temperature for 
instance in the aforementioned range of < 1*C to 
3^*0 below the glass transition temperature even 
under normal load conditions, which includes a 
silo, without clumping. It has been found that 
novel, flavored and taste-balanced dessert ice 
cream powders produced by the method 
according to this invention will remain powdery 
and pourable even after extended cold storage in 
the home freezer at about -18*C, or in the freezer 
compartment of the refrigerator at -10**C to -15"C. 

[0028] It is fundamentally possible to admix 
powder particles produced by the method 
according to the invention to other foods stored at 
lower temperatures, to serve either as an added 
refrigerating medium or as a source of a certain 
flavor or texture. 

[0029] A specific glass transition temperature can 
be attained by means for instance of corn syrup, 
polysaccharides and their derivatives, proteins, 
lactose-free dairy solids, dried milk products and 
aspartame. 

[0030] Additional inventive aspects of the method 
are described in patent claims 2 to 6. 

[0031] Patent claim 7 describes an advantageous 
application of microcapsules. 



[0032] In one application of the method according 
to the invention, the emulsion or suspension 
system is preferably composed of multiphase, 
mutually immiscible fluids, for instance an oil or fat 
in water (0/W) or water in oil or fat (W/0) 
emulsion, where the congealed emulsion is 
constituted of the resulting solidified droplet 
particles. 

[0033] According to the invention it is further 

possible to solidify dual emulsion systems of the 
water/oil (fat)/water (W/O/W) or oil/fat/water/oil/fat 
(OA/V/0) type by a comparable spraying process. 
According to the invention, such a process offers 
a special advantage in that, in the inner phase, 
water- and fat-soluble components can be 
dissolved and insoluble components can be 
suspended. The inner phases do not necessarily 
have to congeal but may even at the storage 
temperature be present in fluid form. In a W/O/W 
system the water phase I, in the form of small 
droplets, is contained as inclusions in the fatty 
phase which on its part forms droplets that totally 
envelop the water phase I. The fatty phase in turn 
is dispersed, in the form of droplets, in the 
continuous outer water phase II. The water phase 
II contains only those dissolved material 
components that permit glasslike solidification at 
temperatures of > - IS^'C in the manner described 
above. In the spraying process, water phase II 
droplets are formed, enclosing the smaller fatty- 
phase droplets which in turn contain the even 
smaller water phase I droplets. Assuming a 
W/O/W dual emulsion system and storage 
temperatures of < 1**C to 3*0 below the glass 
transition temperature, the method according to 
the invention permits the production of pourable 
powders from water phase II, which not only show 
no sintering tendency but are capable of 
containing encapsulated fluid aqueous solutions in 
stable fashion. The fatty phase, functioning as an 
intermediate barrier layer between the two water 
phases I and II, largely blocks any diffusion of 
mobile water molecules from water phase I into 
water phase II, thus ensuring the retention of the 
above-described structural stability of the 
pourable powder. A "breakdown" of the vitriform 
structure through water adsorption from inside the 
powder particle is rendered impossible for as long 
as the encapsulation of the water phase I by the 
fatty phase remains intact. 

[0034] In W/0 or 0/W/O systems the O-(fatty) 
phase constitutes the outer envelope. According 
to the invention, the fatty system selected for the 
outer O-(fatty) phase is one which at the storage 



temperature of the product exhibits less than a 
10% proportion of liquefied components. The 
inner water phase may be liquid or, if cooled down 
enough, frozen or congealed in a vitriform state. 
The inner O-(fatty) phase II [sic] as well may be 
present in fluid or congealed form. According to 
the invention, both inner phases preferably 
contain dissolved or suspended components that 
are encapsulated inside the congealed, sprayed 
droplet. 

[0035] The droplet particles cold-sprayed and 
solidified as an emulsion constitute a 
microcapsule system. If necessary, water- or fat- 
soluble or suspended components may be 
admixed as a pourable microcapsule system for 
instance to various powders to produce more 
homogeneous mixtures than would otherwise be 
possible by the direct addition of such 
components in small proportions. However, 
systems of this type are also of great interest for 
instance as a novel frozen dessert which even at 
moderate temperatures such as those in home 
refrigerators (freezer compartment) will retain its 
texture. 

[0036] For the purpose of such a novel frozen 
dessert this invention offers two basic approaches 
between which a distinction must be made: 

a) The spray-frozen, spherical powder particles 
consist of a single aqueous component, or of an 
aqueous component incorporating an emulsified 
fatty phase {0/\N emulsion). In that case the 
constituent content components of the aqueous 
phase will be so selected as to obtain glass 
transition temperatures > -15^*0 or preferably > - 
S^'C. To give the product the character of a 
dessert as provided for by the invention, a 
sweetener such as aspartame is added along with 
modified corn syrups such as DE 2-30 serving as 
dry solids. 

It is equally possible, according to the invention, to 
use lactose-free dried-milk mixtures as well as 
proteins and polysaccharides or derivatives 
thereof. Since in any event a certain glass 
transition temperature must be observed, there 
are some limitations in the selection of ingredients 
when employing this method. 

b) In the production of spray-frozen dessert 
powders from dual emulsions (W/O/W), the inner 
water phase I may contain all sugars and flavor 
components that are desired for obtaining a 
particular taste and flavor profile. It is only in the 
outer water phase II that the prerequisites 
specified for method a) must be observed so as to 



ensure retention of the vitriform congelation under 
the conditions described. 

The method according to the invention can also 
be used, as necessary, in the production for 
instance of other dessert powders, ice cream 
powder, but also medications with embedded 
active ingredients and/or flavors and/or biological 
components such as micro-organisms and/or 
different vitamins and/or coloring agents. 

[0037] Other features and advantages of the 
invention will be evident from the following 
explanation of the illustrations - partly schematic 
drawings - depicting examples of the invention: 

0038] Fig. 1 shows cold-sprayed W/O/W 
emulsion droplets. 

[0039] Fig. 2 shows cold-sprayed ice-powder 
particles (uniphase) with size indication. 

[0040] Fig. 3 shows the determination, by 
differential thermoanalysis, of the glass transition 
temperature. 

[0041] Fig. 4 is a cross-section view of a cold- 
sprayed, rapidly solidified powder particle. 

[0042] Fig. 5 is a cross-section view of the 
peripheral region of a spray-frozen, aqueous, 
Uniphase powder particle with a dissolved- 
component content. 

[0043] Fig. 6 depicts the determination of the 
stress at break of a sintered, cold-sprayed ice 
powder following intrinsic densification. 

[0044] Fig. 7 shows the flow pattern of frozen 
powders. 

[0045] Fig. 8a and 8b show the sintering 
formations. 

[0046] Fig. 9 is a diagrammatic longitudinal 
section view illustrating a system with a cold-spray 
tower. 

[0047] Fig. 1 shows how, in the spraying process 
according to the invention, water-phase II droplets 
are formed, containing the smaller fatty-phase 
droplets which in turn contain the even smaller 
water-phase I droplets. In the case of this W/O/W 
dual emulsion system, the water phase I contains 
water-soluble components which do not 
necessarily have to congeal in vitriform fashion 
but may generally be in a fluid state at storage 



temperature. In the case shown, the water phase I 
is a small droplet within the fatty phase that totally 
envelops the water phase L The fatty phase is 
dispersed in the water phase II. Preferably, that 
water phase II only contains dissolved material 
components that permit vitriform congelation at 
temperatures of about > -15**C. The outer shell of 
the water phase II will thus be congealed in 
vitriform fashion. Employing, this method makes it 
possible to obtain a nonsintering, pourable 
powder at temperatures < 1^*0 to 3**C below the 
glass transition temperature. 

[0048] Fig. 2 shows a uniphase, spray-congealed 
aqueous material system which, according to the 
differential calorimetric plot illustrated in fig. 3, in 
this example registers a glass transition 
temperature of -8.5X due to the dissolved 
components it contains. The constituent content 
components assembled and employed in 
accordance with the invention essentially include 
corn syrup, lactose-free dry-milk solids and 
aspartame. In terms of its taste this recipe meets 
the requirements of a sweet dessert product. 

[0049] Fig. 4 shows a typical configuration in the 
cold-sprayed droplet with a radial orientation of 
the water-ice crystals. The higher magnification in 
fig. 5 reveals, between the crystalline congelation 
zones, lamellae of the amorphously congealed 
solution with internal component concentrations. A 
closer look at the particle surface reveals a 
corresponding, amorphously congealed layer 
about 3 to 10 ^im thick. If due to an extremely 
rapid cooling the outer layer solidifies 
amorphously, however, it can be assumed that as 
a result of the crystallization-induced component 
concentration increase in the adjoining regions the 
inner amorphous lamellar structures have 
ultimately reached the state of a maximally 
concentrated solution and will on their part 
congeal as a maximally concentrated amorphous 
solution. 

[0050] The pourability test is performed 
immediately after production of the cold- 
congealed powder and again after different 
storage times. The analytical pourability 
determination is made using mechanical bulk- 
material powder measurements of the so-called 
ffc-value. A powder sample weighing about 50 g is 
compressed into a cube under a specific direct 
stress 01. The spray-powder cube thus produced is 
removed from the mold and the released cube is 
again subjected to incremental direct pressure 
until the stress at break a, is reached, as shown in 



fig. 6. The ffc value conresponds to the inverse 
curve slope when the initial compaction pressure 
a^ was applied, as a function of the stress at 
break ai [sic] as shown in fig. 7. 

[0051] ffc values > 4 to 5 indicate highly pourable 
bulk materials. 

[0052] From ffc values < 2 and below, clumping 
i.e. strong sintering can be expected. 

[0053] For the example of a cold-congealed 
powder product whose calorimetric determination 
of the glass transition temperature shows 
fig. 7 illustrates the ffc values after storage over a 
period of five to seven weeks at storage 
temperatures of -40**C to -12X. Within these 
limits, the powder remains highly pourable with an 
ffc value of about 3-11. 

[0054] In the event of storage at temperatures 
slightly above the glass transition temperature, 
sintering and solidification will occur and the ffc 
value will drop. 

[0055] Fig. 8 illustrates a typical sintering pattern 
between freeze-sprayed powder particles stored 
above the glass transition temperature over 
several different lengths of time. It also reveals the 
formation of so-called sintering necks, meaning 
bridges between the solid particles. The diffusion 
of the water molecules from inside the particles, 
from the particle surface or via 
sublimation/desublimation is a possible 
mechanism. As soon as the powder particles 
acquire a congealed, vitriform shell and are stored 
below the glass transition temperature, there will 
be a drastically reduced diffusion. At that point the 
system resists sintering for a long time, for several 
months that is, and remains pourable. 

[0056] In fig. 9, the numbers 1 and 2 refer to two 
premixing tanks in which an aqueous and a fatty- 
/O-phase are premixed to dissolve or suspend 
certain material components. By way of a conduit 
3 one or both of the fluid phases reach the pre- 
emulsifying apparatus 4 where the phases are 
predispersed. Depending on the phase ratio and 
the emulsifier employed, a preliminary 0/W or 
W/0 emulsion is produced which is then pumped, 
by a pump 5, through a fine-emulsifying unit 6. 
Producing a dual emulsion requires two fine- 
emulsifying stages 6 and 7. In that case, an 
emulsifying solution is added between 6 and 7 in 
support of the formation of a dual emulsion. The 
Uniphase or multiphase system then travels via a 



pipeline 9 to a spray head 10. The spray head 10 
is equipped with at least one spray nozzle 11 
which may also be designed as a multi- 
component, for instance two-component, spray 
nozzle. 

[0057] In place of one pipeline 9, several 
pipelines with a corresponding number of pumps 
(not shown) may be provided, each transporting 
Uniphase or multiphase fluid component mixtures. 
The component mixtures will contain for instance 
edible ingredients approved for food production 
and ensuring the taste-related quality of the 
resulting powder while also permitting the defined 
selection of the glass transition temperature and 
of the freezing-point depression of the material 
system. Eligible ingredients include for instance 
components such as com syrup, lactose-free 
dried milk solids and aspartame. 

[0058] For the aqueous component mixtures 
sprayed into the freeze-spray tower to surface- 
congeal in vitriform fashion without a total 
crystalline surface concentration through the 
freeze-out of pure water, the system must be 
cooled In the spray tower, during its free fall in the 
latter, along very steep time/temperature 
gradients of ^ lOOOX/second. 

[0059] The spray head 10 is positioned on the 
top of the freeze-spray tower 12, its spray nozzles 
11 contained and pointing downward inside the 
freeze-spray tower 12. 

[0060] This freeze-spray tower is fully enclosed 
on all sides and only on its bottom is it provided 
with an obturable outlet opening 21, in the design 
example shown in the form of a star valve 1 5. 

[0061] In addition, the freeze-spray tower 12 is 
thermally insulated by means of an insulating 
jacket 22 consisting of an appropriate material. 

[0062] In the design example shown, the freeze- 
spray tower 12 is cylindrical in shape over two 
thirds of its length and is mounted in an upright 
position, causing the aqueous component 
mixtures atomized by the spray nozzles 11 into 
fine droplets to fall downward. Connecting to the 
cylindrical part is a truncated-cone-shaped bottom 
section 14 that tapers in the direction of the outlet 
opening 21. At a vertical distance from the spray 
nozzle 11. several nozzles 23, 24, 25 and 26. 27, 
28, respectively, are mounted at different levels 
inside the circumference of the freeze-spray tower 
12. 



[0063] In contrast to the illustrated three levels, 
such spray nozzles 23 to 28 may be provided at 
fewer or more vertical levels. Nor is it absolutely 
necessary to mount for instance the spray nozzles 
23 and 26 in a mutually coaxial relationship. 
Instead, the spray nozzles 23 to 28 may be offset 
relative to one another, for instance distributed 
along a helical line within the circumference of the 
freeze-spray tower 12. Similarly, the number of 
nozzles 23 to 28 does not have to adhere to that 
shown in the drawing for all configurations within 
the concept of the invention. The number of 
nozzles 23 to 28 may be substantially greater or 
even smaller than that described and illustrated. 
Preferably, one or several nozzles 16, mounted in 
the lower third of the spray tower and pointing 
upward, are provided for injecting the refrigerant 
(e.g. nitrogen, helium, carbon dioxide) in the 
opposite direction of the spray jet. 

[0064] If prefen^ed, the array of spray nozzles 23 
to 28 may be arranged at an angle < 90'' relative 
to the tangential plane. In extreme cases the 
spray nozzles can be mounted in a tangential 
direction, i.e. at 0°, or at a normal 90**. Equally 
possible is a vertical or, if prefenred, horizontal 
nozzle placement. 

[0065] By way of lines with shut-off valves, the 
nozzles 23 to 28 are fed an appropriate refrigerant 
such as nitrogen, helium, carbon dioxide or other 
suitable fluid. The individual nozzle heads 23 to 
28 are supplied, via a circular pipeline 29 and the 
feeder line 30. out of the refrigerant tank 17 that is 
maintained at a specific positive pressure. 

[0066] Since the spray direction of the nozzles 23 
to 28 extends for instance at an angle < 90* 
relative to the tangential plane, the injection of a 
refrigerant such as N2. gas, a fluid or compressed 
air, will result in a rotational flow, or if the nozzles 
are mounted parallel to the plane of the 
longitudinal tower axis, there will be a high-speed 
upward or downward axial flow near the wall, in 
either case preventing any depositions on the wall 
of the spray tower. 

[0067] The spray tower is preferably cooled to ^ 
SO'^C, resulting in the very steep, aforementioned 
time/temperature gradient of 1000°C/second. 

[0068] For optimized utilization of the 
refrigerating energy the freeze-spray tower 12 is 
additionally equipped with a gas circulation 
system 15. After the freeze-spray tower has been 



cooled down, the tower-internal recirculating flow 
is maintained. The recirculated gas is tangentially 
extracted in the lower half of the freeze-spray 
tower 12 via a dual-jacket annular slit 32, as 
indicated by the arrows in fig. 9. To that effect, the 
recirculation system 15 connects to a pipe 13 
which on its part connects to the dual-jacket 
annular slit 32 and through which the recirculating 
gas is extracted. The pressure pipe 13 feeds the 
gas via an upper dual-jacket annular slit 31 back 
into the upper section of the spray tower 12. 
Additional nozzles (not illustrated) may be 
configured and positioned in the same fashion as 
the spray nozzles 23 to 28. The described manner 
in which the recirculating system 15 extracts the 
gas has only a minimal effect on the precipitation 
of the frozen matrix droplets. 

[0069] The aqueous component mixtures emitted 
by the spray nozzle 11 are atomized into fine 
droplets which, as they travel through the freeze- 
spray tower 12, are virtually flash-frozen, 
congealing along their perimeter in vitriform 
fashion or, in the case of fatty (oil) systems, with a 
crystalline outer phase. The pourable, deep- 
frozen or solidified powder accumulates in the 
area of the outlet opening 21 where it is collected 
and, at < VC to 3**C below the glass transition 
temperature (aqueous system) or melting 
temperature (fat/oil), transported via a powder 
filling/metering unit 20 and a refrigerated 
packaging tunnel 18 straight into cups 19 or other 
containers, then to be stored at temperatures of at 
least about VC to 5*^0 below the glass transition 
temperature (aqueous outer phase) or about 1*^0 
to 5^*0 below the congelation temperature (fat/oil 
as the outer phase). 

[0070] The pourable powder particles thus 
produced, for instance with an aqueous outer 
phase, can be stored, for six to twelve months or 
longer, in a household deep freezer at about -IS"" 
C or In the freezer compartment of a refrigerator 
at about -12X to -15X; if with a fat/oil as the 
outer phase, pourable powders can be stored at 
room temperature. Possible examples Include 
pulverulent, flavored, taste-balanced, novel 
dessert ice-cream powders to be consumed in 
powder fomn. 

[0071] For the implementable purpose of this 
invention, the characteristic features described 
above and in the patent claims may be applied 
individually as well as in any combination. 
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6 Fine emulsifying unit (I) 

7 Fine emulsifying unit (II) 

8 Feeder line for emulsifier (for dual 
emulsion) 

9 Pipeline 

10 Nozzle head 

11 Nozzle 

1 2 Spray tower 

13 Recirculating line 

14 Spray tower cone (bottom section) 

15 Recirculating system 

16 Nozzle (refrigerant) 

17 Pressure tank (refrigerant) 

18 Refrigerated packaging tunnel 

19 Cups 

20 Filling/metering device 

21 Outlet opening 

22 Insulation 

23 Nozzle (refrigerant) 

24 Nozzle 



25 Nozzle 

26 Nozzle 

27 Nozzle 

28 Nozzle 

29 Circular line 

30 Feeder line (refrigerant) 

31 Upper dual-jacket annular slit 
(recirculation) 

32 Lower dual-jacket annular slit 
(recirculation) 

X Degrees Centigrade 

W/O/W Water/oil/water emulsion droplet 

0 Oil, fat 

ai Congelation stress 
Stress at break 

ffc value as a measure for classifying the 
flowability of bulk materials 
per Jenike, 1970 

1 Water phase 
II Water phase 



Patent Claims 

1. Method for producing cold-sprayed, 
solidified, storage-stable, pourable microcapsule 
systems, characterized by the ultrafine spraying or 
atomizing of emulsion or suspension systems of a 
stable 0/W or W/0 microemulsion or of a W/O/W 
or 0/W/O dual emulsion in a chamber 
supercooled to 70°C to SOX below the 
congelation temperature of the droplet surface, 
whereby the outer layer of the atomized droplets 
is cooled with a time/temperature gradient of > 
1000**C/second and in the process of which 
constituent content components are added to the 
aqueous component mixtures prior to the spraying 
or atomizing, said added components raising the 
glass transition temperature of the composite 
system to > -15X, while for the W/0 and/or 
0/W/O systems a physiologically compatible fatty 
system is selected which at the storage 
temperature of the product exhibits a liquefaction 
factor of less than 1 0%. 

2. Method as in claim 1, characterized In 
that the ultrafine spraying or atomizing process 
takes place in a chamber cooled to < -50X. 

3. Method as in claim 1 or 2, 
characterized in that in the atomization of a stable 
0/W microemulsion, fat-soluble constituent 
content components as well are dissolved in the 
encapsulated fatty phase or insoluble components 
are suspended. 



4. Method as in claim 1 or 2, 
characterized in that in the atomization of a 
W/O/W dual emulsion, water-soluble constituent 
content components such as nutritional or 
medicinal contents, vitamins, flavors, biological 
matrices, microorganisms or pharmaceutical 
substances are dissolved or suspended in the 
inner water phase that is encapsulated in the fatty 
phase. 

5. Method as in claim 1 or in one of the 
subsequent claims, characterized in that the glass 
transition temperature Is raised by means of corn 
syrups with a low dextrose equivalent and other 
polysaccharides and their derivatives as well as 
proteins and/or lactose-free dried-milk solids 
and/or aspartame. 

6. Method as in claim 1 or one of the 
subsequent claims, characterized in that in the 
emulsion or suspension systems the constituent 
content components for a sweet dessert are 
worked directly into an aqueous phase or, where 
appropriate, into other inner phases. 

7. Use of microcapsule systems per one 
of the preceding claims 1 to 6 as foodstuff 
systems such as powdered desserts, medication 
and flavoring systems, for biological systems such 
as microorganisms, and for vitamin compounds. 

Attached: 7 pages with illustrations 
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Appertaining Illustrations 



Fig. 1 

Fett-/Olphase = 
Wasserphase = 
Kaltgespruhter W/O/W ... 



Fatty/oil phase 
Water phase 

Cold-sprayed emulsion droplet 



Fig. 2 

Kaltgespruhte Eispulver.... = Cold-sprayed ice powder particles (uniphase) 



Fig. 3 

Differentialthermo.... = Differential thermoanalysis determination of the glass 

transition temperature Tg (in this case, aqueous solution of 
com syrup) 

Fig. 6 



Ermittlung der Bruch... = Determination of the stress at break of a sintered cold- 
sprayed ice powder following intrinsic densification 

Fig. 4 



Schnitt durch .... = Cross section of a cold-sprayed, rapidly congealed particle 

(aqueous matrix with dissolved substances leading to a 
glass transition temperature of -16X. The length of the 
image side is 236 ^m 



Fig. 5 

Schnitt durch den Rand... = Cross section of the boundary region (outer layer) of a 

spray-frozen aqueous (uniphase) particle with dissolved 
constituent content components (in this case com syrup). 
One can see the amorphously congealed outer layer as 
well as amorphous inner lamellae bordering on crystalline 
(water-crystal) regions. 



Fig. 7 



Bruchspannung 
Pulver 

Verfestigungsspannung 
Eispulver 

Direl<t aus Spruhturm 
ca. 

Lagerung 
Wochen 

Klassierung der Flies.... 
ffc-Wert 

qualitative Beschreibung 

sehr fliessend 

kohasiv 

bis 

nicht 

leicht fliessend 
frei fliessend 

Fliessverhalten gefrorener. 



Stress at break 
Powder 

Congelation stress 
Ice powder 

directly from the spray tower 

approx, 

storage 

weeks 

Classifying the flowability of bulk materials per 
Jenike, 1970 
ffc value 

qualitative description 

very fluid 

cohesive 

up to 

not 

lightly fluid 
freely flowing 

Flow pattern of frozen powders 



Fig. 8a and 8b 

Sinterhals 

Sinterstrukturen 

Saccharose 



Fig. 9 



Sintering 'neck' 
Sintering structures 
Sucrose (saccharose) 



flussig 



liquid 
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